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RESUMO

Os aspectos microscopicos dos solos finos estdo diretamente relacionados ao comportamento
desses solos. Dentre os principais aspectos pode-se citar as forcas entre particulas e o arranjo
das particulas. A compreensao desses aspectos ird proporcionar um melhor entendimento sobre
diversos fendmenos e possibilitar analises geotécnicas mais precisas. Utilizando como material
a caulinita, o presente trabalho teve como foco conhecer os principais aspectos microestruturais
relacionados aos solos finos e sua correlagdo com o comportamento macroscopico.
Primeiramente foram realizados dois estudos experimentais para conhecer os aspectos
microscopicos da caulinita. No primeiro estudo experimental foi realizada a compactagao da
caulinita seguido da investigagao dos aspectos microscopicos das amostras compactadas. Com
o estudo foi possivel realizar inferéncias sobre as principais for¢as de contato entre as particulas
de caulinita. Foi observado que para elevados carregamentos as intera¢des de van der Waals
sdao predominantes € que o arranjo das particulas, sua orientacdo e as interagdes entre elas se
alteram com o carregamento ¢ a mudanca do fluido intersticial. No segundo estudo
experimental foram realizados ensaios de colapso da caulinita seguido da investigacdo de
aspectos microscopicos das amostras apds o colapso. A partir dos resultados foi possivel
observar a influéncia das forcas entre as particulas de caulinita no arranjo e distribui¢do de
orientagdo das particulas. Foi observado que o colapso utilizando hexametafosfato ¢ maior
comparado a agua destilada, assim como as tensdes efetivas finais da amostra. Foi observado
também que para os maiores colapsos o tamanho médio do poro ¢ menor. Posteriormente,
utilizando a mecanica-estatistica e o principio de maximizagao da entropia, foi deduzida uma
formulacao que correlacionou o aspecto microscopico de solo- distribui¢do de orientacao de

particulas- com a entropia e a compressibilidade.

PALAVRAS-CHAVE: Aspectos microscopicos de solos, Caulinita, Investigagao
experimental, Mecanica-estatistica.



ABSTRACT

Microscopic features of fine-grained soils are directly related to their behavior. Among the main
aspects can be mentioned the forces between particles and particle arrangement. The knowledge
of these features will provide a better understanding of various phenomena and enable more
accurate geotechnical analysis. Using kaolinite as material, the present work focused on
understanding microscopic aspects of fine-grained soil and their correlation with macroscopic
behavior. Firstly, two experimental studies were carried out to investigate the microscopic
features of kaolinite. In the first, kaolinite clay was compacted followed by the investigation of
microscopic aspects of the compacted samples. With the results was possible to make
assumptions about the main contact forces between kaolinite particles, in which for high
loadings the van der Waals interactions prevails. It was also observed that particle arrangement,
orientation and interactions change with loading and the interstitial fluid. In the second
experimental study, collapse tests of kaolinite were done followed by the investigation of
microscopic features of the samples after collapse. From the results it was possible to observe
the influence of the forces between kaolinite particles on particle arrangement and orientation
distribution. The collapse and effective stress of samples saturated with hexametaphosphate
were larger than samples saturated with distilled water. It was also observed that for samples
with larger collapse the average pore size were smaller. Subsequently, using statistical
mechanics and the principle of maximum entropy, a formulation was deduced to correlate the

particle orientation distribution with the entropy of the system and the compressibility.

KEY WORDS: microscopic features of soils, kaolinite, Experimental tests, statistical
mechanics
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1 INTRODUCAO

1.1 APRESENTACAO

A mecanica dos solos, ramo da engenharia civil desenvolvida no século XX a partir dos
trabalhos de Terzaghi, se desenvolveu predominantemente considerando o solo como um meio
continuo. Na abordagem continua o material ¢ considerado como um meio homogéneo e os
diversos aspectos relacionados ao fato de o solo ser formado por particulas sdo simplificados.
Nesses estudos sao utilizados conceitos como deformacao, tensoes totais ¢ tensoes efetivas. As
diversas simplificacdes realizadas nas abordagens continuas geram, entretanto, divergéncias do

comportamento previsto para o real.

A necessidade de melhor representar as particularidades do comportamento de materiais
geotécnicos fez com que as abordagens discretas para solos se desenvolvessem. Na abordagem
discreta ¢ necessario incorporar diversos aspectos relacionados a microestrutura dos solos,
como a forma das particulas, arranjo das particulas e distribui¢do de poros. Para solos finos, a
abordagem discreta necessita incorporar aspectos microestruturais adicionais, devido ao
aumento da superficie especifica das particulas de solos finos, muito superior a de solos
granulares. Com isso, outros aspectos devem ser considerados como as forgas elétricas entre

particulas, as forcas de dupla camada e as forgas de van der Waals, por exemplo.

Uma questdo que surge ao estudar os solos finos utilizando abordagens discretas ¢ quais os
principais aspectos microestruturais que devem ser considerados de forma a melhor representar
o comportamento desses solos. Os aspectos microestruturais de solos tem sido estudado por
diversos autores (BORGES, 2014; CORDAO-NETO et al., 2017; CORDAO-NETO et al.,
2018; DABAT et al., 2020; DELAGE e LEFEBVRE, 1984; DJERAN-MAIGRE et al., 1998;
GUPTA etal.,2011; HATTAB ¢ FLEUREAU, 2010; MOORE ¢ MITCHELL, 1974; MORAIS
et al., 2019;0TALVARO CALLE, 2013; OTALVARO et al., 2016; QUEIROZ, 2015;
SACHAN, 2008; SASANIAN; NEWSON, 2013; WENSRICH etal., 2017; ZULUAGA, 2016).
Dentre os principais aspectos microestruturais de solos finos investigados na literatura podem-
se citar o arranjo das particulas, a distribuicdo dos poros e as forcas entre particulas. A
compreensdo desses aspectos desperta uma segunda questdo relacionada ao estudo dos solos
finos: como explicar o comportamento macroscopico desses solos a partir de interpretagdes da
microestrutura? Tais entendimentos possibilitardo a melhor compreensdo dos diversos

fenomenos relacionados ao comportamento desses solos, como a resisténcia, a



compressibilidade e o colapso. Encontra-se na literatura trabalhos (BAYESTEH e
MIRGHASEMI, 2015; DJERAN-MAIGRE et al., 1998; WENSRICH et al., 2017) que
buscaram correlacionar aspectos microestruturais ao comportamento mecanico e hidraulico dos
solos. Entretanto, os resultados ainda se encontram no nivel académico e existem poucas
aplicacdes praticas na geotecnia. Dito isso, pode-se afirmar que existe uma necessidade de
compreender os aspectos microestruturais de solos finos para avangar principalmente nas

modelagens discretas desses materiais.

A orientagdo das particulas foi estudada por diversos autores (HATTAB & FLEUREAU, 2011;
BAYESTEH & MIRGHASEMI, 2015; WENSRICH et al, 2017; CHOW et al., 2019; DABAT
et al., 2020). Os estudos experimentais utilizaram principalmente a microscopia para observar
a evolucdo da distribuicdo de orientagao das particulas com o carregamento. O estudo da
distribuicdo de orientagdo das particulas abrange, além do carregamento aplicado, outros
aspectos microestruturais como as forgas entre particulas e o fluido composicional conforme
serd apresentado ao longo deste trabalho. Assume-se que a distribui¢do de orientacdo das
particulas ¢ um candidato qualificado para se compreender o comportamento microscopico de

solos finos e correlacionar com o comportamento macroscopico.

Por fim, entende-se que o estudo de solos finos utilizando métodos discretos ¢ um problema
que inclui muitas particulas e graus de liberdade. Buscou-se uma ferramenta que auxiliasse no
trabalho e possibilita-se correlacionar varidveis microscopicas com varidveis macroscopicas. A
mecanica-estatistica foi a ferramenta escolhida tendo em vista que ela utiliza abordagens
probabilisticas para incorporacao das propriedades das inumeras particulas do problema. Essa
ferramenta ja foi utilizada em diversas areas da ciéncia (BAHRI et al., 2020; KUSMARTSEYV,
2011) e tem se mostrado como uma ferramenta poderosa, capaz de expandir a aplicabilidade

do conhecimento existente na area.

1.2 IDENTIFICACAO DO PROBLEMA

Como correlacionar os aspectos microestruturais com o comportamento macroscopico de solos

finos?



1.3 JUSTIFICATIVA

Os modelos constitutivos, que descrevem o comportamento do material, utilizam observagdes
macroscopicas para ajuste e definicdo das variaveis do modelo as quais, muitas vezes, carecem
de significado fisico. Além disso, o ajuste do modelo ao comportamento macroscopico
apresenta, muitas vezes, erros significativos. A busca para melhor descrever o comportamento
de materiais geotécnicos nas andlises e projetos gerou a necessidade de compreender os

aspectos microscopicos dos solos para a utilizagao de abordagens discretas.

A necessidade de melhores modelos para descrever o material, bem como de se conhecer os
aspectos microscopicos que controlam o comportamento dos solos finos, levou a realizacao
deste trabalho que busca ampliar o entendimento da correlagao entre a macro e a microestrutura
dos materiais geotécnicos, notadamente os de granulometria fina. Além disso, o entendimento

da microestrutura ira possibilitar a incorporacao desses aspectos em estudos de solos finos.

1.4 HIPOTESE

As forgas entre particulas de solos finos influenciam no arranjo das particulas e na distribuigao
de orientacdo de particulas, a qual, por sua vez, pode ser correlacionada com a

compressibilidade dos solos.

1.5 OBIJETIVOS

Este trabalho tem como objetivo principal identificar quais propriedades microscopicas que se
relacionam com o comportamento macroscopicos dos solos finos. Além disso, este trabalho
tem como objetivos especificos:

e Conhecer os principais aspectos microestruturais relacionados aos solos finos, como as
forcas de contato, arranjo das particulas, dentre outras;

e Compreender as forcas de atragdo entre particulas de solos finos, realizando ensaios de
compactagdo, com elevados carregamentos, seguidos de ensaios de granulometria;

e Compreender a correlagdo entre os aspectos microestruturais, como as forgas entre
particulas e o arranjo das particulas, e o comportamento mecéanico de solos finos,
utilizando para isso estudos de colapso;

e Deduzir uma formulagdo que consiga correlacionar aspectos microestruturais com

aspectos macroestruturais, utilizando uma abordagem mecanica-estatistica;



e Validar a formulagdo utilizando dados experimentais existentes da literatura de
orientagdo de particulas;
e Apresentar uma correlagdo entre a orientagdo das particulas com a compressibilidade

de solos finos.

1.6  ESTRUTURA DO TRABALHO

Este trabalho ¢ formado por estudos experimentais e tedricos e estd estruturado da seguinte

maneira:

No Capitulo 1 ¢ apresentado o contexto geral da tese, definindo qual o problema que sera
explorado pelo estudo, a justificativa/motivagdo para a realizag¢ao da tese, a hipotese gerada
e os objetivos do trabalho. Além disso ¢ apresentado a estrutura geral do trabalho e o

conteudo de cada capitulo.

No Capitulo 2 ¢ apresentada a revisdo bibliografica sobre os principais temas necessarios
para compreender o presente estudo. A tese tem como foco os aspectos microestruturais de
solos finos, sendo apresentado sobre as principais forgas entre particulas, a distribui¢do de
cargas na superficie das particulas, arranjo das particulas, formas de investigagdo da
microestrutura € a incorporagdo/correlagdo dos aspectos microestruturais com o

comportamento mecanico dos solos finos.

No Capitulo 3 ¢ apresentado um estudo experimental realizado para compreensao das forgas
de contato, principalmente das forcas de van der Waals entre as particulas. Foram realizados
ensaios de compactacao estatica com elevados carregamentos (at¢ 100 MPa) que
possibilitaram observar a altera¢do do arranjo das particulas, e consequentemente, a ativagao

e desativacdo de forcas entre as particulas.

No Capitulo 4 ¢ apresentado um estudo experimental que possibilitou a correlagao das forgas
e aalteracdo do arranjo das particulas com o comportamento mecanico. Foi realizado ensaios
de colapso alterando tanto o fluido utilizado (4gua destilada e solugdo hexametafosfato),
como a concentragdo do sal (solugcdo de hexametafosfato) que possibilitaram correlacionar

as forgas entre particulas e o arranjo entre particulas.

No Capitulo 5 ¢ apresentado uma abordagem mecanica-estatistica utilizando a variavel de
estado microestrutural capaz de correlacionar os aspectos microscopicos com o
comportamento macroscopico. Sao utilizados dados da literatura de forma a validar a

formulacao deduzida a partir da maximizagao da entropia aplicada ao problema de geotecnia



para correlacionar a distribuicdo de orientacdo das particulas com aspectos e variaveis
macroscopicas (indice de vazios/tensdo de carregamento). Por fim, ¢ apresentada a

correlagdo entre a orientacao das particulas e a compressibilidade de solos finos.

No Capitulo 6 sdo apresentadas as principais conclusdes do trabalho bem como as propostas

para pesquisas futuras.



2  REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesse capitulo serdo abordados os principais temas para compreensao da tese. A tese aborda o
entendimento da micromecanica das argilas e dentre os assuntos estudados estdo as argilas e
sua mineralogia, for¢as entre particulas de argila e configuracao das particulas de argila. O foco
do estudo foi na argila caulinita, amplamente estudada desde a década de 50. Além disso, foram
estudados fenomenos que irdo auxiliar na compreensdo de caracteristicas microestruturais a
partir do comportamento macroestrutural, dentre eles destaca-se a compressibilidade de solos e

o potencial de colapso.

2.1 MINERALOGIA DA CAULINITA

A caulinita ¢ um argilomineral composto por duas unidades basicas: as folhas tetraédricas de
silica e as folhas octaédricas de alumina. As folhas tetraédricas de silica sdo formadas por
tetraedros com uma Silica (Si") no centro e quatro oxigénios (O2) nos vértices. As folhas
octaédricas de alumina sio formadas por octaedros com uma alumina (Al**) ou magnésio
(Mg*™) no centro e seis hidroxilas (OH") ou oxigénio nos vértices (Figura 2.1). A repeti¢io
alternada dessas folhas ir4 formar a caulinita, também chamada de arranjo 1:1 (Figura 2.1) com
uma face de silica, uma face de alumina. A ligagdo entre sucessivas camadas ¢ feita por ligagdes

de hidrogénio e for¢as de van der Waals (SRIDHARAN, 2014).
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Figura 2.1-(a) Tetraedro de silica (b) Octaedro de alumina (c) Particula de caulinita



Lambe e Whitman (1969) afirmam que toda particula de solo possui carga elétrica. A caulinita
possui cargas na sua superficie que podem ter natureza estrutural. Santamarina et. al (2001)
explicam que as faces de silica apresentam terminagdes O~ e as faces de alumina apresentam
terminacdes OH", as quais sdo compartilhadas com outras particulas que formaria uma longa
estrutura neutra. Entretanto, devido a existéncia dos limites laterais das particulas, surgem
cargas nao compensadas. Além disso, a substitui¢do isomorfica de ions de maior valéncia pelos

1”* ou Fe*™ na folha tetraédrica- Wang & Siu (2006), ocasiona o

de menor valéncia (Si™ por A
surgimento de cargas negativas adicionais na formac¢ao do mineral. Na Figura 2.2 ¢ possivel

observar essas cargas nas faces da particula de caulinita.

(b) o

o
OH

OH

Figura 2.2- Particula de caulinita e cargas de superficie (CHOUDHURY e BHARAT, 2018).

As cargas de superficie podem variar de acordo com o pH do fluido, pela protonacdo (adigao
de protons H' nas terminagdes negativas) e desprotonag¢do (remogdo de protons H' das
terminacoes) das terminagdes OH™. De acordo com Santamarina et al. (2001) a adicdo de
prétons adiciona cargas positivas as particulas e a remocgao de protons aumenta a carga negativa
da particula, sendo essas alteragdes de maior importincia na face octaédrica e nas arestas OH-
das particulas de caulinita. Para pHs acidos, a particula de caulinita apresenta superficies
positivas devido a absor¢do de H pelo 4nion OH" ligado ao aluminio. A Figura 2.3 apresenta a
variagdo das terminagdes da particula de caulinita devido a variagdo do pH. As terminagdes Al
representam a terminacao da face de alumina e a terminagdo Si representa a terminagdo da face
de silica. A adicao de cargas positivas estd relacionada a protonagdo e as cargas negativas nas
terminacoes esta relacionada a deprotonagdo. A presenca de cargas na superficie das particulas

ira contribuir para explicar as interacdes de natureza elétrica entre elas.

O comportamento do solo, um meio particulado, esta diretamente relacionado as forgas de
interacdo entre as particulas. De acordo com Santamarina (2003), as forgas entre particulas

incluem as forgas de superficie, forgas entre particula e forcas de contato classificadas segundo



o mecanismo de geragdo da forca. As forcas de superficie sdo aquelas transmitidas entre a
cadeia de particulas do esqueleto solido. As forcas de particula incluem as forgas gravitacionais,
empuxo ¢ hidrodinamicas. As forgas de contato incluem as forgas elétricas, capilares e devido
a presenca de cimentacdes. Para os solos granulares, a principal forga entre as particulas serd a
forca transmitida pelo esqueleto s6lido. Nos solos finos, as for¢as de contato apresentam maior
importancia, sendo as principais forgas consideradas desse grupo as forgas capilares, de van der

Waals e as forcas elétricas relacionadas a presenga de cargas na superficie.

OH oH 0
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1 1 1

OH i OH += OH L
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oH * OH 3 ‘0H 3
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Figura 2.3- Variagdo das terminacdes da caulinita em diferentes meios

Uma das principais teorias que correlaciona as forgas entre particulas, em situagdes no qual as
forcas de contato sdo relevantes, ¢ a teoria DLVO (DEJARGUIN e LANDAU, 1941 e
VERWEY e OVERBEEK, 1948). Essa teoria foi desenvolvida para explicar a estabilidade de
coloides. As principais forcas consideradas, segundo a teoria DLVO, sao as forcas de van der
Waals e as forgas elétricas de dupla camada. Pela teoria DLVO, a for¢a resultante entre as
particulas esta diretamente relacionada com a distancia entre elas. Para pequenas distancias, as
forgas de van der Waals sdo predominantes. Com o aumento da distancia entre as particulas, as
forgas de dupla camada irdo se sobressair sobre as forcas de van der Waals. Na Figura 2.4 Yao
e Anandarajah (2003) apresentam as forgas de interagdo e a forca resultante entre as particulas

de caulinita (Net Force) de acordo com a distancia entre elas.
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Figura 2.4- Forcas entre particulas de caulinita de acordo com a distancia entre elas
(Modificado- YAO e ANANDARAIJAH, 2003)
As particulas de argila possuem pequena dimensdo e grande superficie especifica. Devido a
essas caracteristicas, as forgas de contato terdo grande influéncia no comportamento das argilas.
Na teoria DLVO, as forgas de van der Waals irdo promover a coagulacdo, enquanto as forcas
repulsivas de dupla camada promovem a estabilizacdo das dispersdoes (BUTT et al, 2003). O

balango das forgas ird favorecer o arranjo das particulas sob diferentes modos.

Diversos estudos utilizaram a teoria DLVO para calcular as forgas entre particulas e descrever
o comportamento entre particulas de argila (YAO e ANANDARAIJAH, 2003; GUPTA et al.,
2011; MITCHEL e SOGA, 2005; ISRAELACHIVI, 2011; LIU, 2015; BANDERA et al, 2021).
Bandera et al. (2021) implementaram a teoria DLVO para simular o comportamento das
particulas de argila utilizando Dindmica Molecular (MD). O potencial entre as particulas foi
calculado por expressdes da DLVO, utilizando valores de potencial de superficie apresentados
em Gupta et al. (2011). Foi considerado para o calculo as diferentes interagdes entre as
particulas (entre as faces e arestas) e foram obtidos valores dentro dos encontrados na literatura
(ISRAELACHIVI, 2011; YAO, 2001) para a caulinita saturada em solugao eletrolitica de KCL.
A Figura 2.5 apresenta a magnitude das interacdes em termos de energia (a) € em termos de
forca (b) calculados por Bandera et al. (2021). Pode-se observar as interagdes entre as faces de
alumina (Af-Af), entre as faces de silica (Sf-Sf), entre as faces de silica e alumina (Af-Sf) e

entre as arestas (E-E).
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Figura 2.5- Magnitude das interagdes entre faces e arestas da caulinita (a) Energia de
interacdo (b) Forga de interacdo (modificado- Bandera et al. (2021)).

2.1.1 FORCAS DE VAN DER WAALS

As forgas de van der Waal sao forcas devido a presenca de elétrons circundando o nucleo
atomico, sendo assim, essas for¢as sempre estardo presentes. Israelachvili (2011) explica que
as forcas de van der Waal atuam em todos 4tomos e moléculas, inclusive nos que sdo totalmente
neutros. A nuvem de elétrons em movimento ao redor do nticleo atomico ird polarizar o atomo
a cada instante de tempo, criando um momento de dipolo (3), uma grandeza que ¢ quantificada
pela magnitude das cargas e a distancia de separagdo entre elas. As ondas eletromagnéticas que
emanam dos 4tomos e moléculas interagem entre si (campo elétrico), gerando as forcas de van
der Waal entre os corpos. Na Figura 2.6 observa-se 0 momento de dipolo e o campo elétrico

gerado na molécula.

o+ o—
u

Figura 2.6- Momento de dipolo

Os momentos de dipolo podem ser permanentes, quando a distribui¢do de cargas ao redor da

molécula ¢ desigual, ou podem ser induzidos pela aproximacdo de um ion ou molécula,
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estabelecendo um polo positivo ou negativo na molécula. Os dipolos irdo se orientar, de forma

que as cargas opostas fiquem lado a lado, gerando forgas atrativas de van der Waal. De acordo

com Butt et al. (2003) as forcas de van der Waal sao a soma de trés interagdes: Kensom, Debye

e dispersdo ou for¢as de London, apresentadas na Tabela 2.1. As trés interagdes sao

inversamente proporcionais a poténcia da distancia.

Tabela 2.1- Interacdes de van der Waal

Interacao Caracteristica

Kensom

Debye

Forcas de Dispersio ou

de London

Ocorrem entre dois dipolos orientados.

A B

O O
Ocorrem quando uma molécula com um momento de
dipolo estatico (A) interage com uma molécula

polarizavel (B). Isso ir4 gerar a orientacdo das moléculas

pela indugdo de um dipolo.

¢ .l.
@ ©

Ocorrem entre moléculas apolares devido a orientagao
dos dipolos temporarios gerados pela movimentagao dos

elétrons ao redor do nucleo. Forgas atrativas sdo mais

provaveis de ocorrerem que forgas repulsivas.

P
O O
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Israelachvili (2011) apresentas algumas caracteristicas das forcas de van der Waal, dentre as
quais elas sdo consideraveis a distancias da ordem de 0,01 um até pequenos espagos entre
atomos, da ordem de 0,0002 um. Além disso, Israelachvili (2011) afirma que as for¢as de van
der Waal sdo pouco sensiveis a alteragdes da concentracdo eletrolitica e do pH. Mitchel e Soga

(2005) afirma que as forcas atrativas de van der Waal dependem da constante dielétrica do

fluido.

Estudos foram realizados (MOORE ¢ MITCHEL, 1974, ANANDARAJAH e CHEN, 1997;
CHEN et al., 2000, MORALIS et al., 2021) com o foco nas for¢as de van der Waal devido a sua
importancia no comportamento de solos finos. Anandarajah e Chen (1997) quantificaram
matematicamente as forcas atrativas de Van der Waal entre particulas de solos finos. Eles
levaram em consideracdo a geometria das particulas, espagamento, orientacdo e algumas
propriedades do fluido, como a constante dielétrica. Chen et al. (2000) computaram como a
constante de Hamarker (as forgas atrativas de van der Waal sdo diretamente proporcionais a
constante de Hamarker) varia com a constante dielétrica do fluido. Anandarajah (2000) e
Anderson e Lu (2001) buscaram compreender o comportamento de solos finos, incorporaram
as forgas de van der Waals, além das for¢as de dupla camada, para melhor ajustar simulagdes
numéricas aos dados experimentais. Anandarajah (2000) apresenta que o comportamento
numérico considerando essa for¢ca ¢ semelhante com o comportamento observado em

laboratorio.

2.1.2  FORCAS DE COULOMB

Devido a presenca de cargas na superficie das particulas, ird se formar um campo elétrico ao
redor delas o qual ¢ responsavel pelas for¢as de natureza eletroquimica entre as particulas. Em
meio aquoso, 0 campo ira atrair ions que tentam balancear essas cargas. Esses ions podem estar
ligados, transientemente, a superficie das particulas formando a chamada camada de Stern ou
Helmbholtz ou podem formar uma atmosfera de ions em movimento proxima a superficie, a
chamada dupla-camada elétrica difusa. Segundo Israelachvili (2011), particulas com superficies
similares geralmente se repelem eletrostaticamente em solucao (Figura 2.8). Na Figura 2.7 ¢
possivel observar a camada de Stern, camada fixa préxima a superficie, e a Dupla-camada
difusa ao redor de uma particula que possui carga negativa na superficie. As cargas irdo atrair

moléculas do solvente e ions.
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Figura 2.7- Dupla camada (Modificado-BUTT et al., 2003)

Forga de repulsdo
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Figura 2.8- Interagdo de repulsdo entre duas particulas com cargas de superficie similares.

O potencial elétrico gerado pela dupla camada vai depender da distancia normal a superficie da
particula. Butt et al. (2003) afirmam que geralmente a densidade de carga e o potencial elétrico
se relacionam pela equacao de Poisson. A partir dessa equacao € possivel calcular a distribuicao
do potencial sabendo a distribuicdo de cargas. Devido as cargas na soluc¢ao serem livres para se
mover, ¢ necessario informacdes estatisticas a respeito da densidade de ions locais, sendo
utilizado para isso a equagdo de Boltzmann. Chega-se entdo na equagao de Poisson-Boltzmann,
uma equagao diferencial parcial de segunda ordem, a qual pode ser resolvida utilizando métodos
numéricos, sendo escrita (ANANDARAJAH e LU, 1991):

a*y  d*y _ 8me . ve
o oE = - sinh () 2.1
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onde 1 € o potencial de superficie, € ¢ a constante dielétrica do meio, e ¢ a unidade eletronica
de carga, k ¢ a constante de Boltzmann e 7 ¢ a temperatura absoluta. n e v sdo respectivamente

a concentracao ¢ a valéncia dos cations.

Michel e Soga (2005) explicam que a concentracdo de ions e a distribuicdo de potencial
proximo as particulas carregadas ¢ sensivel a muitas variaveis como o potencial de superficie,
concentracgdo eletrolitica, valéncia, constante dielétrica do meio e temperatura. A espessura da
dupla camada ¢ inversamente proporcional a valéncia e a raiz da concentra¢do idnica e
diretamente proporcional a raiz da constante dielétrica e a temperatura, mantendo os outros
fatores constantes. Segundo Mitchel e Soga (2005), quanto mais espessa a dupla camada, menor

a tendéncia de as particulas em suspensao flocularem.

A presenga de ions no meio ird alterar o potencial elétrico e as forgas entre as superficies
carregadas. Mitchel e Soga (2005) afirmam que um aumento na concentracdo eletrolitica do
meio ird reduzir o potencial da superficie, e o decaimento do potencial com a distancia sera
mais rapido. A dupla camada se torna mais fina e as forcas repulsivas de dupla camada
diminuem. Além disso, as for¢as de dupla camada sdo sensiveis a valéncia do cation em
solucdo. Chen et al. (2000) explicam que de acordo com a teoria da dupla camada, as forgas

repulsivas diminuem com um aumento da valéncia do cation em solucao.

A constante dielétrica do meio também influencia o potencial de superficie e a espessura da
dupla camada, sendo que para cargas constantes das superficies, quanto maior a constante
dielétrica do meio, menor o potencial de superficie. O efeito da temperatura nas forcas de dupla

camada € pequeno e pode ser desprezado.

Diversos estudos avaliaram o efeito de algumas dessas propriedades e de outras, como o pH,
constante dielétrica do meio, concentragdo iOnica, na interagdo entre as particulas e
consequentemente nas forcas de dupla camada (WANG e SIU, 2006; LOPES, 2016;
PEDROTTI, 2016; PEDROTTI e TARANTINO, 2018, SCELSI et al., 2021, LIU et al., 2021,
DU etal., 2021, BONO e MCDOWELL, 2022).
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2.2 DISTRIBUICAO DE CARGAS NA SUPERFICIE E INTERACAO ENTRE
PARTICULAS

Ja foi visto na se¢@o 2.1 que as particulas de caulinita apresentam cargas na sua superficie. As
cargas de superficies podem mudar dependendo do pH do meio, devido a protonagdo e
deprotonagdo das terminagdes OH". Atualmente existem duas vertentes sobre a distribuicdo de
cargas ao redor da particula de caulinita. A primeira vertente, denominada CBSC (Constant
Basal Surface Charge - carga da superficie basal constante, denominag¢ao dada por Zhou e
Gunter (1992), ¢ baseada em estudos de Van Olphen (1951), sobre a distribui¢do de cargas ao
redor da particula de caulinita com a variacdo do pH do meio. Nessa vertente as cargas das
arestas variam devido a protonagdo/deprotonagdo das hidroxilas, enquanto a carga das faces
surge pela substitui¢dao isomorfa e nao se altera com o pH. Van Olphen (1951) se baseou, para
estimar as cargas nas superficies das particulas, em estudos da reologia das argilas. Zhou e
Gunter (1992) realizaram estudos experimentais sobre a natureza da carga da superficie das
particulas de caulinita, a partir da medida da capacidade de troca de cations (CEC). Zhou e
Gunter (1992) concluiram a partir dos resultados de seus estudos experimentais que as faces da
caulinita deveriam ser ionizaveis, contrapondo a vertente CBSC. Apesar disso, autores como
Pedrotti (2016), Lopes (2016), Pagano et al. (2020) embasaram seus estudos na distribui¢ao de

cargas segundo a vertente CBSC.

Na vertente do CBSC, em solugdes acidas, as particulas de argila serdo negativamente
carregadas em suas faces e positivamente carregas nas arestas, enquanto em solucdes alcalinas
as particulas de argila serdo negativamente carregadas em todas as superficies (faces e arestas).
A mudanga de carga nas arestas se da pela incorporag¢do dos protons H™ pelas hidroxilas OH
presentes nas arestas das particulas de argila. Na Figura 2.8(a) e Figura 2.8(b) ¢ possivel

observar a distribuicao de cargas segundo essa vertente.

Pela distribui¢do de cargas na superficie das particulas de caulina segundo essa vertente, as
particulas terdo diferentes interagdes dependendo do pH do meio. Diversos autores (WANG e
SIU, 2006; LOPES, 2016; PEDROTTI, 2016) realizaram testes de sedimentagdo de argilas em
meios com diferentes pH para observar alteragdo no volume, e consequentemente da interagao
entre particulas. Na Figura 2.9 € possivel observar os resultados obtidos por Wang e Siu (2006),
em que, para meios acidos, a caulinita apresenta um maior volume e, para meios basicos, um

menor volume. Segundo os autores, o maior volume da caulinita pode ser explicado pela
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formag¢do de uma estrutura com interacdes de atragdo, enquanto em meio basico ocorre a

formag¢ao de uma estrutura com intera¢des de repulsao.

4+ + =+ + -+ ++

-+ ibbsi -+
Lol Folha de gibs'ta L : Folha de gibbsita :
Folha de silica - oy Folha de silica i
(a) (c)
_ Folha de gibbsita : T Folha de gibbsita
EECTTEEE  EECTTEE
(b) (d)

Figura 2.9- Distribuicao de cargas ao redor das particulas de caulinita. (a) Particula de
caulinita carregada segundo CBSC (pH 4cido). (b) Particula de caulinita carregada segundo
CBSC (pH basico). (c) Particula de caulinita carregada segundo VBSC (pH acido). (d)
Particula de caulinita carregada segundo VBSC (pH basico).

Estrutura dispersa e
defloculada
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2
1
0
2 3 4 5 6 7 8 9

Figura 2.10- Teste de deposicao/sedimentagdo de caulinita para meios com diferentes pH.
(Modificada de WANG e SIU, 2006)
Na Tabela 2.2 ¢ possivel observar os tipos de forgas que podem existir entre as particulas
dependendo do pH do meio e da distribuicdo de cargas ao redor da particula de caulinita
(vertente CBSC). Para as configuragdes que apresentam interagdes atrativas e repulsivas, a

interacdo resultante ¢ determinada pela magnitude das forgas.
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Tabela 2.2- Vertente CBSC

Tipo de Solugdes acidas Interacao Solugdes basicas Interacao

interacio

Face-face v' Forgas de repulsio de | Repulsiva | v' Forgas de repulsio de | Repulsiva

Coulomb ou Coulomb ou
v' Forgas de atragdo de van de | atrativa v' Forgas de atragdo de van de | atrativa
Waals Waals

Aresta-Face |v' Forgas de atracdo de | Atrativa v' Forcas de repulsio de | Atrativa e

Coulomb Coulomb Repulsiva
v" Forgas de atragdo de van v" Forgas de atra¢do de van der
der Waals Waals

Aresta-aresta |v' Forcas de repulsio de | Atrativa e | v' Forcas de repulsdo de | Atrativa e

Coulomb Repulsiva Coulomb Repulsiva
v' Forgas de atragdo de van de v" Forgas de atragio de van de
Waals Waals

Uma outra vertente sobre a distribuicdo de cargas surgiu a partir de resultados da medida de
densidade de carga e do potencial das superficies utilizando o microscépio de forca atdmica
(AFM) (GUPTA et al., 2011; LIU et al., 2014; KUMAR et al. 2017). Essa vertente, mais
recente, serd chamada neste trabalho de VBSC (Varying Basal Surface Charge). Gupta & Miller
(2010) variaram o pH da solucdo de caulinita (pH 4,5,6,8 e 10) para observar a influéncia do
pH na densidade de carga na superficie das particulas. A partir das medidas das forgas, o
potencial da superficie e a densidade de carga da superficie das particulas foram estimadas
utilizando a teoria DLVO. Os resultados mostraram que: 1) as cargas nas superficies das
particulas de caulinita sdo dependentes do pH do meio; 2) a face octaedra de alumina da
caulinita apresenta um ponto iso-elétrico entre o pH 6 e 8; 3) a face tetraédrica de silica
apresenta um ponto iso-elétrico em pH<4. A distribui¢do de carga ao redor da superficie da
particula de caulinita pode ser observada na Figura 2.8 (c) e Figura 2.8 (d). Na Figura 2.10
observa-se os resultados obtidos por Gupta e Miller (2010) em que se observa como o potencial
da superficie e a densidade de carga de superficie variam com o pH para as faces de alumina e
de silica da argila caulinita. Para a face de alumina, observa-se na figura a altera¢ao do sinal do

potencial e da densidade de carga com a variagao do pH.
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Liu et al. (2014) realizaram um experimento para medir a densidade de carga e o potencial das

arestas das particulas de caulinita. Foi utilizado o AFM e, a partir das forgas e da teoria DLVO,

foi obtida as caracteristicas da distribuicao de cargas nas arestas das particulas de caulinita. Os

resultados (Figura 2.11) indicaram que acima do pH 4 as arestas das particulas sdo carregadas

negativamente, ndo havendo alteracdo do sinal da carga com o aumento do pH (medido até 9).

Esses resultados divergem da vertente CBSC, na qual as arestas das particulas de caulinita eram

carregadas positivamente em pH acidos e negativamente em pH bésicos.

Potencial de superficie (mV)

X X Face de alumina da caulinita
O
= ‘©
@ Face de silica da caulinita =
]
X x 2
@
©
T —~
- 6 8 10 » © =
o &
50
=
| X TR
©
| g
X ®
| ] T
| @
- =
[
(]
pH

X Face de alumina da caulinita
6 X

B Face de Silica dacaulinta

wn
T

mX

pH

Figura 2.11- Potencial da superficie e densidade de cargas na superficie das particulas de

caulinita em fun¢ao do pH (modificado- GUPTA e MILLER, 2010).
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Figura 2.12- Potencial da superficie e densidade de cargas nas arestas das particulas de

caulinita em fun¢ao do pH (modifi

cado- LIU et al., 2014)

Na Tabela 2.3 ¢ possivel observar os tipos de forgas que podem existir entre as particulas

dependendo do pH do meio e da distribuicdo de cargas ao redor da particula de caulinita
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(vertente VBSC). Para as configuragdes que apresentam interagdes atrativas e repulsivas, a

interagdo resultante ¢ determinada pela magnitude das forgas.

Tabela 2.3- Vertente VBSC

Coulomb (silica-
alumina)

v’ Forgas de repulsdo de
Coulomb (silica-silica
¢ alumina-alumina)

v' Forgas de atracdo de

van der Waals

alumina)
Repulsiva e
atrativa (silica-
silica, alumina-
alumina)

Coulomb (silica-silica,
alumina-alumina e silica
alumina)

v Forgas de atragdo de van

der Waals

Tipo de | Solugdes pH<6 Interagdo Solugdes pH>8 Interagdo
interacao
face-face v' Forgas de atragdo de | Atrativa  (silica- | v7 Forcas de repulsdo de | Repulsiva e

atrativa

face-aresta

v" Forgas de atracdo de

Atrativa (alumina-

v' Forgas de repulsio de

Repulsiva e

v' Forgas de atracdo de

van der Waals

der Waals

Coulomb (aluminas- | aresta) Coulomb (silica-aresta, | atrativa
aresta) alumina-aresta)

v’ Forgas de repulsdo de Repulsiva €| v Forcas de atragio de van
Coulomb (silica- | atrativa  (silica- der Waals
aresta) aresta)

v Forgas de atragdo de
van der Waals

aresta-aresta v Forgas de repulsdo de | Repulsiva e | v For¢as de repulsio de | Repulsiva e

Coulomb (aresta- | atrativa Coulomb (aresta-aresta) | atrativa
aresta) v" Forgas de atracdo de van

Estudos apresentam resultados que corroboram com a vertente VBSC (MILLER et al. 2007;

KUMAR et al., 2016). Miller et. al. (2007) realizou ensaios para medir o potencial Zeta e

observar o comportamento eletrocinético dos minerais caulinita e haloisita. Na Figura 2.12

observam-se os resultados de Miller et al. (2007) da medida do potencial zeta para a caulinita,

haloisita e, também, para a gibbisita e a silica. Neles o potencial da caulinita se aproxima ao da

silica e da haloisita. Por outro lado, o potencial da caulinita difere da gibbsita. Na haloisita a
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face de silica fica exposta devido a formagdo de tubos das particulas do mineral, o que justifica
seu comportamento semelhante a silica. Com relagdo a caulinita, o comportamento se
assemelhou ao da silica. O autor presumiu que a face de alumina da caulinita tem pouca
influéncia no comportamento do mineral. Os resultados de Miller et al. (2007) podem ser
justificados pelas interagcdes/aglomeragdes existentes entre as particulas de caulinita segundo a
vertente VBSC, na qual a face octaedra da caulinita ¢ positivamente carregada para pH 4cido,

formando mais interagdes com outras particulas que a face de silica, e ficando menos expostas.
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Figura 2.13- Resultados do potencial zeta para varios minerais (Miller et al., 2007).

Além do pH, a interagdao entre as particulas de caulinita serd alterada com a mudanca da
concentracdo i6nica do meio, como foi falado anteriormente. Diversos estudos (WANG e SIU,
2006; PEDROTTI, 2016; KUMAR et al., 2017) observaram que um aumento da concentragao
de sais na solugdo ira gerar uma supressao da dupla camada, diminuindo as for¢as de dupla
camada atrativa e repulsiva entre particulas. A diminuicdo das forcas esta associada a
diminui¢do da diferenca entre o potencial de superficie € a solucao, e, com o aumento da
concentracdo idnica, a diferenca sera menor ¢ o decaimento do potencial sera mais rapido com

a distancia.

Outra solugao utilizada para alterar as interagdes entre particulas ¢ o hexametafosfato de sddio
(NaPO3s)s, dispersante muito utilizando para realizacdo de testes de anélise granulométrica em
Geotecnia. Muitos estudos foram realizados para compreensdo de como o dispersante altera a
microestrutura da caulinita (LAGALY,1989; ANDREOLA et al., 2004; ANDREOLA et al.,
2006A; ANDREOLA et al., 2006B; ANDREOLA et al. 2007; MA, 2012; SACHAN et al.,
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2013). De acordo com Andredola et al. (2006a) o dispersante ird aumentar a carga negativa da
superficie da caulinita, sendo absorvido quimicamente como um anion, especialmente nas

arestas. O anion (HMP") interage com o Al

nas arestas, substituindo os grupos hidroxilas.
Com a substitui¢ao, ocorrera um aumento da carga negativa da superficie € um aumento das
forcas de repulsdo entre as particulas. De acordo com Andreola et al. (2006b) o dispersante
pode reduzir de forma significativa a viscosidade da suspensdo, com for¢as predominantemente

de repulsdo entre as particulas.

Por fim, a constante dielétrica do meio também iré influenciar nas interagdes entre particulas.
A constante dielétrica do meio € inversamente proporcional as for¢as de Coulomb, sendo que,
ao se alterar o fluido, por exemplo ar, acetona e agua, as for¢as de dupla camada irdo se alterar.
Estudos de Pedrotti e Tarantino (2018) observaram a compressibilidade de caulinita (Figura
2.13) em diferentes meios. Os resultados mostram que no meio com constante dielétrica maior
(e4gua=80), para uma mesma carga vertical aplicada, o indice de vazios da amostra ¢ menor que
em meios com constante dielétrica menor (ea=1). A polaridade do fluido do meio também ira
alterar a interacdo entre particulas. Segundo Sridharan e Rao (1973), em fluidos nao polares
com baixa constante dielétrica, a dupla camada ¢ muito pequena ou ndo se desenvolve, e as
forgas atrativas sao predominam. Sridharan e Rao (1973) e Chen et al. (2000) observaram o
comportamento de argilas saturadas com fluidos apolares e atribuiram a estrutura floculada (de

maior volume) dos solos a ac¢do das forgas de atragao.

2.3 FABRICA

Mitchel e Soga (2005) definem a estrutura dos solos como sendo a combinacdo da fabrica, dos
aspectos composicionais e das forcas entre as particulas. A fabrica esta relacionada ao arranjo
das particulas, grupo de particulas e poros do solo. A associagdo das particulas do solo ird
formar as diferentes fabricas, sendo identificado trés principais elementos dentro da fabrica:
arranjo de particulas elementares (interagdo entre particulas isoladas), agregacdes de particulas
(particulas organizadas com limites bem definidos) e poros (espagos preenchidos por liquidos

ou gas entre as particulas).
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Figura 2.14- Compressibilidade da caulinita em diferentes meios (modificado- PEDROTTI e
TARANTINO, 2018)
As particulas de caulinita irdo se associar de diferentes maneiras dependendo das forgas de
interagdo entre as particulas. Van Olphen (1977) definiu trés tipos principais de associagdo entre
particulas: Aresta-Aresta, Aresta-Face e Face-Face. As duas primeiras estdo relacionadas ao
processo de floculagdo entre particulas e a tltima ao processo de aglomeragdo. Santamaria et al
(2002) incluiu os arranjos Face-Face translado, observado nas imagens de varredura eletronica,
e o arranjo disperso ou defloculado. Sridharan (1990) explica que as estruturas floculadas
existem devido as forgas de atracdo entre planos basais da particula de caulinita de sinal oposto.
As interacOes resultantes da floculacdo sdo as aresta-face e aresta-aresta, sendo esta ultima
pouco provavel nos solos. A aglomeragdo (arranjo face-face) ird existir devido a redugdo das
forcas de repulsdo entre particulas. Arranjos dispersos, ao contrario, irdo se apresentar quando
existir elevada repulsdo entre as particulas. A maioria dessas conclusdes foram obtidas a partir

da observacao de suspensdes de argila.

Taurozzi et al. (2011) diferenciaram agregacao de aglomeragdo, no qual a agregagdo ¢ formada
por particulas fortemente ligadas (fundidas, sinterizadas ou ligagdes metélicas) que ndo sdo
facilmente separadas. Os aglomerados sao um conjunto de particulas ligadas por forgas fracas
como van de Waals, capilares ou eletrostaticas, que podem ser separadas, por exemplo, por

ultrassom.

O arranjo das particulas e dos espacos entre as particulas esta diretamente relacionado ao

comportamento hidraulico e mecanico dos solos. Segundo Mitchell e Soga (2005), os primeiros
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estudos para se observar como esses aspectos influenciam no comportamento do solo ocorreram
no meio dos anos 50 com técnicas de difragdo de raio x e microscopia eletronica. Com o avango
tecnologico comecgou a ser possivel observar a fabrica de solos finos utilizando, por exemplo,
a Porosimetria por Intrusdo de Mercurio (MIP) e a Microscopia Eletronica de Varredura

(MEV).

2.4 INVESTIGACAO DA MICROESTRUTURA

Conhecer a microestrutura dos solos finos ¢ fundamental para desenvolver modelos que melhor
representem o comportamento desses solos. Diferentes técnicas podem ser utilizadas para
conhecer a microestrutura dos solos. Por microestruturas, considera-se tanto o arranjo de
particulas e poros, como caracteristicas relacionadas as forgas entre particulas, como por
exemplo as cargas e potenciais de superficie. Para conhecer a fabrica técnicas como a
Microscopia 6Otica, Microscopio eletronico de transmissdao (MET), Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), Porosimetria por Intrusdo de Mercurio (MIP), Granulometria a laser,
Microscopio de Forga Atdmica (AFM) foram utilizadas por diversos autores. Para o estudo do
potencial de superficie e cargas de superficie foram utilizadas técnicas de determinagdo do

potencial zeta e AFM.

O microscopio eletronico de transmissao (MET) foi utilizado para observar a fabrica de argilas
em diversos estudos (THOMPSON et al., 1981; DJERAN-MAIGRE et al.,1998; ZBIK et al.,
2008). Djeran-Maigre et al. (1998) estudaram amostras remoldadas de caulinita submetidas a
elevados carregamentos e obtiveram a orientagdo das particulas pela andlise de imagens obtidas
pelo MET da amostra. A Figura 2.15 apresenta as orientagdes das particulas de caulinita para

cada carregamento aplicado obtido nos estudos de Djeran-Maigre et al. (1998) utilizando MET.

Outra técnica utilizada para investigacao da fabrica de argilas ¢ o Microscopio eletronico de
varredura. Wang e Siu (2006a) estudaram a caulinita e utilizaram imagens do MEV para
observar a organizagao das particulas de forma qualitativa. Eles utilizaram dois fluidos: um com
pH 4 e outro com pH 7.8 para observar como o pH influencia na fabrica de argilas consolidadas.
A Figura 2.16(a) observa-se a fabrica para o pH 4 com intera¢des do tipo face-aresta e face-

face e na Figura 2.16(b) observa-se a fabrica para pH 7,8.
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Figura 2.15- Resultados de Djeran-Maigre et al. (1998) da orientagdo das particulas da

caulinita St. Austell para cada carregamento aplicado (modificado).

(a) (b)

Figura 2.16 Imagem de MEV da caulinita com (a) pH 4 ¢ (b) pH 7.8 em que os circulos azuis
destacam as interagdes aresta-face e os tridngulos vermelhos as interagdes face-face (Wang e Siu,
2006)

Delage e Lefebvre (1984) realizaram ensaios experimentais de consolidagdo em argila e
posteriormente as amostras foram submetidas a ensaios de Porosimetria por intrusdo de
Mercurio (MIP) para obter a distribuicdo de poros. A Figura 2.17 apresenta resultados Delage

e Lefebvre (1984) da distribui¢ao acumulada dos poros do solo para diferentes carregamentos.
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Os resultados confirmam que quanto maior o carregamento no solo menor serd o volume de
poros do solo. O MIP ¢ muito utilizado nos estudos de solos, principalmente em estudos
desenvolvidos sobre solos tropicais, por possibilitar estudar a microestrutura e auxiliar no
entendimento do comportamento desses solos (BORGES, 2014; LOPES, 2016, HERNANDEZ
et al., 2018).
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Figura 2.17- PSD de solos adensados com diferentes tensdes e seco em estufa (modificado-

DELAGE e LEFEBVRE,1984)

Sachan et al. (2013) realizou ensaios utilizando o Microscépio de Forca Atdmica (AFM) para
observar a fabrica de amostras de caulinita. Dentre os resultados do AFM, esté a possibilidade
de gerar imagens 3D morfoldgicas das amostras e imagens 2D das particulas. Sachan et al.
(2013) analisaram em seu estudo amostras de lama com diferentes concentracdes de
hexametafosfato. A partir dos resultados, foi possivel avaliar, dentre outros aspectos, a
distribui¢do granulométrica das particulas, angulo de orientagdo, tamanho e formato da
particula. Na Figura 2.18 ¢ possivel observar imagens 3D do AFM da caulinita com diferentes
microfabricas, em que a fabrica se altera de floculada (F1-F3) para dispersa (F5-F7) com a

desintegracao dos flocos na presenga do hexametafosfato.
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Figura 2.18- Microfabrica da caulinita para diferentes concentra¢des de hexametafosfato —
eixos X,y,z (Sachan et al., 2013)
A medida do potencial zeta pode fornecer importantes informagdes a respeito das forcas
eletrostaticas entre particulas e da distribui¢do de cargas das particulas. Ma (2012) avaliou o
efeito do hexametafosfato na variacdo do potencial zeta da caulinita, na presenca de diversos
sais. A Figura 2.18 apresenta os resultados de Ma (2012) no qual se observa que a adi¢ao de
sais gera uma redu¢ao do potencial zeta da caulinita, diretamente relacionado com a supressao
da dupla camada e redugdo das forcas eletrostaticas de repulsao. A presenga do hexametafosfato

produziu maior negatividade das superficies da caulinita.

Gupta e Miller (2010), Liu et al. (2014) e Kumar et al. (2017) determinaram o potencial de
superficie das particulas de caulinita, bem como a densidade de carga de superficie utilizando
o Microscopio de Forca Atdmica (AFM). Gupta e Miller (2010) realizaram medidas da
interagdo entre a particula de caulinita e o a ponta do AFM (forga) e calcularam o potencial de
superficie da particula de caulinita utilizando a teoria DLVO. Na Figura 2.20 observa-se a
imagem de altura topografica das particulas de caulinita, com a face de silica exposta, obtida
pelo microscopio de forca atdmica. As marcagdes (cruzes) representam os locais em que a forga

de interagdo foi medida.
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Figura 2.19- Efeito do HMP- (10-3 M) no potencial zeta da caulinita em pH 10 na presenga de
diversos sais, usando 0,001 M de NaCl em solugdo background (modificado- MA, 2012).

0o 2: Height 5.0 pm

Figura 2.20- Imagem de altura topografica obtida pelo AFM da face de silica (GUPTA e
MILLER, 2010)

2.5 MICROESTRUTURA E COMPORTAMENTO MECANICO DAS ARGILAS

A microestrutura dos solos inclui diversos aspectos como o arranjo de particulas, a orientagao
das particulas, a distribuicdo de poros, a forca entre particulas, dentre outros. Os aspectos
microestruturais estao diretamente relacionados ao comportamento das particulas de argila. Por
exemplo, as forcas entre particulas estdo diretamente relacionadas a presenga de cargas na

superficie das argilas, a qual ird controlar a compressibilidade, resisténcia ao cisalhamento,
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dentre outros aspectos mecanicos e hidraulicos. A presenca de cargas ira gerar interagdes
eletrostaticas de natureza atrativa ou repulsiva entre as particulas. As propriedades do meio irdo
influenciar na magnitude e na natureza das cargas ao redor das particulas. Considerando as
interacoes eletrostaticas e de van der Waals e a distancia entre as particulas, pode-se determinar
qual for¢a sera predominante, dupla camada (repulsiva ou atrativa) ou van de Waal, e qual o

arranjo das particulas resultante das interagdes.

A maioria dos estudos de forgas entre particulas foram realizados utilizando suspensodes de
particulas, mas pouco se conhece sobre as interagdes existentes ao se aplicar carregamentos
sobre uma amostra de argila, o que estaria mais proximo do comportamento de solos. Sdo trés
hipoteses: as interagdes ocorreriam somente por van der Waals, as interagdes ocorreriam pela
combinagdo das forgas de dupla camada e pelas forcas de van de Waals ou, ainda, as interacdes
ocorreriam apenas por forcas de dupla camada, pois as distancias entre particulas seriam muito
grandes para ativar as forgas de van der Waals. Considerando as trés hipdteses, na Figura 2.21
na Figura 2.22 ¢ possivel observar as possiveis for¢as desenvolvidas entre as particulas em cada

hipotese, segundo as duas vertentes sobre a distribui¢ao de carga ao redor das particulas.

Folha de gfbbs[ta ® 50 Forgas de van der Waals atrativa
Folha de silica ou
® 56 Forgas de dupla camada repulsiva

Folha de gibbsita ou

° .
Eoiha de siica Forgas de dupla camada repulsiva e

Forgas de van der Waals

® 50 Forgas de van der Waals atrativa
ou
® 56 Forgas de dupla camada atrativa

ou
Folha de giBbsita e Forgas de dupla camada atrativa e

ok Forgas de van der Waals atrativa
Folha de silica ¢

Figura 2.21- Possiveis forgas desenvolvidas entre as particulas de caulinita segundo a vertente
CBSC.
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o Folha de glblta e Forgas de dupla camada atrativa e
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o Folha de silica
e Forgas de dupla camada repulsiva e Folha de gibbsita
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® 50 Forgas de van der Waals atrativo
ou

e S0 Forgas de van der Waals atrativo
ou

Folha de gibbsita e Forgasde dupla camada atrativa e

Folha de silica Forcas de van der Waals atrativa

Figura 2.22- Possiveis forcas desenvolvidas entre as particulas de caulinita segundo a vertente
VBSC

Um importante conceito que deve ser entendido para estudar o comportamento mecanico de

materiais geotécnicos ¢ o de tensdo efetiva. Segundo Lambe (1960) a equacao que relaciona a

tensao total externa com as tensdes internas para os solos ¢ dada por:
oc=da,+u—A+R (2.2)

Em que o é a tensdo total, o’ ¢ a tensdo de contato entre minerais, a,, ¢ a fragdo da area total
de contato entre os minerais u ¢ a poropressao, 4 sao as forcgas elétricas atrativas totais dividida
pela area total entre particulas e R as forcas elétricas repulsivas totais dividida pela area total
entre particulas. Segundo Sridharan e Rao (1973) a variagdao volumétrica no solo pode ocorrer,
devido a mudancas na tensdo efetiva, pela variacdo dos carregamentos aplicados no solo ou

pelas mudangas ambientais como variacao da freética, forcas de percolacdo e temperatura.

Além das forgas de contato, outros aspectos microestruturais influenciam no comportamento
macro mecanico dos solos finos. Assim, diversos estudos buscaram explicar como
comportamento macro mecanico de argilas carregadas estd relacionado a microestrutura
(WANG e SIU, 2006; SACHAN, 2008; SACHAN ¢ PENUMADU, 2007; SASANIAN e
NEWSON, 2013; TARANTINO e COL, 2008; OTALVARO, 2013; BORGES, 2014;
QUEIROZ,2015; BURTON etal., 2015; LOPES, 2016; OTALVARO etal., 2016; PEDROTTI
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e TARANTINO, 2018; CHOUDHURY ¢ BHARAT, 2018). Para observar a microestrutura,
foram realizados testes de MIP, MEV, AFM, entre outros. Dentre esses estudos, muitos foram
realizados pelo grupo da Universidade de Brasilia com o objetivo de se conhecer o solo da
regido, por se tratar de um solo tropical lateritico, argiloso com elevada porcentagem de

caulinita, que apresenta colapsividade e agregagdes.

Borges (2014) estudou o solo de Brasilia com diferentes estruturas (natural, compactado e lama)
para avaliar as caracteristicas da fabrica desses solos. Os resultados de MIP nas amostras
Natural, Compactada e Lama sdo apresentados na Figura 2.23, em que se distinguem macro e
micro poros na fabrica. Os resultados de MIP para as diferentes estruturas apresentaram

alteragdes apenas nos macroporos, 0s microporos permanecem inalterados.
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Figura 2.23- MIP das amostras Natural, Compactada e Lama (Borges, 2014)

Na Figura 2.24(a) observa-se os resultados do teste de consolidacdo de Lopes (2016) em
amostras remoldadas com 4gua destilada e amostras preparadas com pH=9 e na Figura 2.24(b)
e na Figura 2.24(c) testes de MIP para o carregamento de 90kPa e 11.000kPa da curva de
adensamento respectivamente. No ensaio de adensamento observa-se que o indice de vazios
inicial ¢ menor para solos com pH=9. Com o carregamento, os solos tendem a um mesmo
volume final. Observar-se que quando predominam as forgas de repulsdo a compressibilidade
da amostra diminuiu. Os ensaios de porosimetria mostram a evolucao da distribui¢ao dos poros
com o carregamento, em que para baixos carregamentos a amostra de dgua destilada possui
poros variando de 0,1 a 10 micrometros e a amostra de pH=9 varia de 0,1 a 1 micrometro. Com

elevados carregamentos a distribuicao de poros se torna mais uniforme.

30



w=96%
--== w=45%

8 2,00 pH 9
g
Q
©
- S i
2 1,00
0,00
1 10 100 . 1000 10000 100000
Tensdo vertical efetiva (kPa)
(a)
6.0 - 6.0 -
5.0 - 96% 5.0 -
4-0 . 45% Q 4.0 | 96%
E . — e | 45%
2.0 1 | e 2.0 -
10 - J 1.0 ——pH9
0.0 T I| .- 1 T 1 0.0 =T | T T T T 1
0.0010.01 0.1 1 10 100 1000 0.001001 0.1 1 10 100 1000
Tamanho do poro de entrada (um) Tamanho do poro de entrada (um)
(b) ()

Figura 2.24- Teste de Consolidacao com caulina (a) Ensaio oedométrico, (b)MIP

carregamento 90kPa e (c)MIP carregamento 11.000 kPa (Lopes, 2016).

Pedrotti e Tarantino (2018) também estudaram o comportamento macroscopico de argilas
realizando ensaios oedométricos com fluidos de diferentes permissividades. Os ensaios
possibilitaram observar como a distribuicdo dos poros estd relacionado com a
compressibilidade. Foram testados trés fluidos: ar, acetona e agua. Na Figura 2.25 ¢ possivel
observar a distribui¢ao dos poros para um carregamento oedométrico de 70 kPa (Figura 2.25(a))
para os trés fluidos e 2220 kPa (Figura 2.25(b)). Observa-se que quanto maior a permissividade,
menor o tamanho dos poros da amostra. A permissividade estd diretamente relacionada as
forcas de atracdo e repulsdo de Coulomb, sendo que no ar as forcas de Coulomb de atragdo e
repulsdo sdo maiores e na dgua essas forcas sdo menores. A porosimetria mostra que o tamanho
dos poros para a dgua ¢ menor e o tamanho do poro para o ar maior, o que estd de acordo com

as forgas entre particulas.
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Figura 2.25- PSD da caulinita para diferentes fluidos (a) tensdo vertical de 70kPa e (b) tensdo vertical
2220kPa (modificado- Pedrotti e Tarantino, 2018)

O potencial de colapso também foi utilizado para avaliar os aspectos microestruturais do solo.
O potencial de colapso ¢ a variagao volumétrica sofrida pelo solo devido ao carregamento ¢ a
variacdo composicional (fluido do meio, por exemplo, inundag¢ao). Durante o colapso, o
material ird sofrer um rearranjo de sua fabrica, apresentando um volume menor ao final, sendo
esse fendmeno diretamente relacionado ao aspecto da estrutura dos solos. Esse fendmeno, muito
comum em diversos tipos de solos, ocorre no solo de Brasilia, um solo lateritico residual que
possui cimentagdes de argila e 6xidos de ferro e aluminio. O potencial de colapso pode ser

estimado por (ASTM D5333- 03):

Ae
1+eo

I. =

x100 (2.4)

em que, I € o potencial de colapso, 4e ¢ a varia¢do do indice de vazios devido a inundagdo e
eo ¢ o indice de vazios inicial. Nos testes oedométricos, unidimensionais, o colapso pode ser

calculado por:

h

I, =2x100 (2.5)
ho

no qual Ah ¢ a variacdo da altura devido a inundagao e h, ¢ a altura inicial da amostra. O ensaio

oedométrico pode ser utilizado para a medida do potencial de colapso do solo sobre

determinando carregamento. Na Figura 2.26 pode-se observar como o potencial de colapso ¢

obtido a partir do ensaio oedométrico. No ensaio, € aplicado inicialmente carregamento na
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amostra em seu estado natural até estabilizacdo das deformagdes da amostra na tensdo em que
sera feito a inundacao (Trecho a-b). Apos estabilizagdo ¢ realizada a inundacao da amostra, com
a variagdo do volume sob carregamento constante (Trecho b-c). Apos estabilizacdo das
deformacdes, pode-se continuar o ensaio de adensamento com maiores cargas verticais (trecho
c-d). Na Figura 2.26, o colapso ¢ apresentado como se a tensao efetiva fosse mantida constante,
porém, do exposto nesse capitulo, o mais correto seria interpretar quais fatores levam ao

aumento da tensao efetiva vertical, e por consequente o aumento das deformacdes.
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Figura 2.26- Ilustrag@o do ensaio para determinacdo do potencial de colapso (Adaptado de
Choudhury e Bharat, 2018)
Choudhury e Bharat (2018) estudaram o comportamento da caulinita no colapso utilizando
diferentes fluidos. Eles relacionaram a influéncia da fabrica e do estado de tensao na variagao
volumétrica das amostras. Os ensaios foram realizados com amostras pré-compactadas
estaticamente sob tensdo de aproximadamente 3,6 MPa. Foram utilizados fluidos de inundagao
com diferentes concentracdes de sal (NaCl), além de fluidos com diferentes permissividades.
Foram realizados também ensaios de MEV para observar a fabrica das amostras antes € apos o
colapso. Choudhury e Bharat (2018) observaram que o potencial de colapso e a fabrica apos o
colapso esta diretamente relacionada ao estado de tensdo na inundagdo e ao fluido utilizado na
inundacdo. Foi observado que o colapso aumenta a medida que aumenta a tensdo externa
aplicada de inundacgdo, sendo aqui enfatizado que as amostras se encontram pré-adensada.
Pouco colapso ocorreu para fluidos com permissividade baixas, sendo o maior colapso
observado na presenca da 4dgua. Além disso, observou-se que o colapso diminuiu com um
aumento na concentragdo eletrolitica. Nas imagens de MEV de Choudhury e Bharat (2018) ¢

possivel observar a alteragao da fabrica com o colapso (Figura 2.27).
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Figura 2.27- Alteracdo da fabrica da caulinita compactada submetida a 400 kPa de tensdo
normal (a) antes do colapso- Arranjos Face-aresta e (b) Apds o colapso- arranjo disperso

(CHOUDHURY e BHARAT, 2018)

2.6 CONSIDERACOES GERAIS SOBRE O ESTUDO

Nesse capitulo foi apresentado uma revisdo sobre a argila caulinita e dos principais aspectos
relacionados ao arranjo das particulas de argila, forgas entre as particulas de argila e a relacao
entre os aspectos microestruturais com o comportamento de materiais finos. O conhecimento
apresentado aqui sera utilizado para interpretagao dos resultados obtidos neste trabalho, além
de proporcionar uma andlise critica das teorias relacionadas a microestrutura de argilas. Por
fim, sera possivel utilizar os dados da literatura para ajuste e calibracdo da formulagdo

apresentada no capitulo 5.

34



3 INVESTIGACAO EXPERIMENTAL DAS FORCAS ATRATIVAS QUE
CONTROLAM AS INTERACOS MICROMECANICAS ENTRE PARTICULAS
DE CAULINITA

Muitos dos aspectos microestruturais dos materiais argilosos ainda sao desconhecidos ou ha
pouco consenso académico sobre tais aspectos, como, por exemplo, as principais forcas de
interagdes entre particulas e associag¢do de particulas. Este capitulo ¢ a base do artigo publicado
por Morais et al. (2021) no qual ¢ discutido sobre as forcas de interagdes entre particulas de
argila. Nos solos finos, as principais forg¢as que irdo controlar as interagdes entre particulas sao
as forgas de contato, definidas por Santamarina (2003). Dentre as for¢as de contato estdo as
forcas eletrostaticas, existentes devido a presenca de carga na superficie das particulas, e as
forcas de van der Waals. A principal teoria atualmente utilizada para explicar as interagdes entre
as particulas de solos finos ¢ a teoria DLVO (DERJAGUIN e LANDAU, 1941; VERWEY e
OVERBEEK, 1948), desenvolvida para explicar o comportamento de suspensdes de particulas
(coldides). Apesar disso, diversos autores vém utilizando essa teoria para o calculo das

interacdes geotécnicas que em geral ndo sdo coloides.

Para os solos finos, as forcas de contato irdo controlar a associagao entre as particulas. Segundo
van Olphen (1977), a associacdao em suspensdes pode ser dispersa (ndo ha associacdo entre as
particulas, ocorrendo distribuicdo face-face heterogénea), agregada (associacdo face-face),
floculada (associagdo face-aresta e aresta-aresta entre agregacoes). Agregagdes € aglomeragdes
sao comumente usadas como sindnimos. A nomenclatura de Taurozzi et al. (2011) sera utilizada
para distinguir agregados de aglomeracdes. Aglomerados sdo um conjunto de particulas que
sdo mantidas juntas por forcas fracas (van der Waals, capilares, ou forgas eletrostaticas), que
podem ser separadas por técnicas mecanicas (ondas sonoras) ou técnicas quimicas
(dispersantes). Os agregados sao particulas mantidas juntas por forcas fortes, como a de fusao

metalica, dentre outras.

A associagao das particulas de solos finos esta relacionada a distribui¢do de cargas ao redor das
particulas do solo. As particulas de caulinita podem exibir cargas positivas ou negativas nas
suas superficies dependendo do pH do meio estudado. Interagdes face-aresta existem em meios
acidos, sendo as interagdes de atragdo entre as arestas e as faces. Além disso, de acordo com a
vertente VBSC (ver item 2.2) também ocorrem interagdes de atragdo face-face nos meios

acidos. Em meios alcalinos, as particulas de caulinita sdo negativamente carregadas em todas
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as superficies, e ndo corre forcas de atracdo de Coulomb entre as particulas, somente de
repulsdo. A forca resultante entre interacdes de atracdo e repulsdo entre as particulas ird

controlar a associagdo entre elas e influenciar no comportamento das argilas.

E possivel demonstrar as interagdes entre particulas calculando-se a energia potencial entre
particulas eletricamente carregadas. Morais et al. (2019) calcularam simplificadamente o
campo gerado por dois discos uniformemente carregados utilizando a Lei de Coulomb para
defini¢do do potencial entre eles. Foram consideradas as duas teorias existentes para a
distribuicdo de cargas ao redor da superficie dos discos (CBSC e VBSC). Para o caso da teoria
CBSC, as duas faces sdo negativamente carregadas e o potencial elétrico no eixo x gerado pelo

disco esquerdo e o disco direito sdo respectivamente:

Vesquerao = 2m0cpspk l\/(x + %)2 + R* — |(x + g)” (3.1)

Varaio = 2n0cssak | (x =2 + 2= (- )] 62)

onde a.psp € a carga de superficie no modelo CBSC (ver item 2.2), k ¢ a constante de Coulomb

(k =9.10°N.m?.C~?%), R é o raio do disco e d é o espagamento entre os discos.

A distribuicdo do potencial elétrico da particula de argila ¢ obtida sobrepondo o potencial
elétrico gerado pelos dois discos. Assumindo R=0,5um, d=0,1um e o,gsg = —0,5.mC.m ™2
(para uma carga total de —1,0.mC.m™2) obtém-se a distribui¢cdo do potencial apresentado na
Figura 3.1. O potencial serd sempre negativo e simétrico com relagdo a distancia média entre

as particulas.

Para o caso da teoria VBSC, os dois discos serdo carregados de forma distinta, sendo o que
representa a face octaédrica positivamente carregado € o que representa a face tetraédrica
negativamente carregado. O potencial elétrico no eixo x gerado pelo disco que representa a face

octaédrica e pelo disco que representa a face tetraédrica sao respectivamente:

Vor = 210,k lJ(x + g)z +R = |(x + g)” (3.3)

Vier = 2100k l\/(x - g)z +R?— |(x - g)” (3.4)

36



onde o, ¢ a carga de superficie no modelo VBSC da face octaédrica e o, ¢ a carga de

superficie no modelo VBSC da face tetraédrica.
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Figura 3.1- Potencial elétrico- CBSC (a) Representacao das particulas de caulinita por discos

(b) Variagdo do potencial elétrico com a distdncia em x normalizada (MORALIS et al., 2019)

A distribuicdo do potencial elétrico da particula de argila é obtida sobrepondo o potencial
elétrico gerado pelos dois discos. Assumindo R=0,5um, d=0,1um, o, = +5.mC.m™2 e
Opet = —6.mC.m™2 (para uma carga total de —1,0.mC.m™?) obtem-se a distribui¢do de
potencial apresentado na Figura 3.2. O valor adotado para as cargas no modelo CBSC e VBSC
foram escolhidas para comparar os dois modelos, sendo que a carga resultante ¢ de

—1,0.mC.m™2. Os valores para as cargas do modelo VBSC sdo compativeis com os medidos

por Gupta e Miller (2010).

No caso da teoria VBSC, o potencial elétrico ndo ¢ mais simétrico com relagao ao plano entre
as duas particulas. Como a resultante ¢ negativa, o potencial elétrico ¢ majoritariamente

negativo com exce¢ao da regido proxima a face octaédrica, no qual o potencial ¢ positivo.

Considerando a existéncia de dois modelos de distribui¢ao de cargas na superficie das particulas
de caulinita, questiona-se qual deles explica o comportamento das argilas e as for¢as que atuam

na argila a pequenas distancias?
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Figura 3.2- Potencial elétrico- VBSC (a) Representacao das particulas de caulinita por discos
(b) Variagao do Potencial elétrico com a distancia em x normalizada (MORAIS et al., 2019)
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3.1 PROCEDIMENTOS DOS ENSAIOS

Com o objetivo de compreender melhor as interagdes de natureza atrativa entre particulas de
solo no estado solido (p6 compactado abaixo do LL, e em alguns casos seco), foram preparadas
amostras de caulinita com dois niveis de tensdes: geotécnico, da ordem de 20-1000 kPa, e
geoldgico, de 2 -100 MPa. A compactagdo Proctor foi utilizada para estudar as tensdes
geotécnicas € a compactagdo estatica, as tensdes geoldgicas. A compactagdo modifica a
configuragdo das particulas do solo, reduzindo a distancia entre elas e alterando as forcas de
interacdo. Considerando a teoria DLVO, para maiores distancias as forcas de Coulomb
predominam sobre as de van der Waals, e, para menores distancias as for¢as de van der Waals
se sobressaem. Para investigar o tipo de interacdo entre as particulas compactadas, foram
realizados ensaios de granulometria a laser nas amostras ap6s a compactagdo. Além disso,
foram realizados ensaios de porosimetria e imagens de microscopia eletronica para observar

aspectos microestruturais (distribuicdo de poros e arranjo das particulas) dessas amostras.

O estudo foi realizado em duas etapas. A primeira etapa refere-se a preparagdo das amostras,
em que foram realizados dois tipos de compactacgdo: Proctor e Estatica (com cargas elevadas).
A segunda etapa consiste na investigacdo das forcas entre particulas utilizando ultrassom
(desaglomeracao mecanica) e dispersante (desaglomeracdo quimica). Esses métodos foram
aplicados no ensaio de granulometria a laser, no qual ¢ obtida a curva de distribuicdo do

tamanho das particulas.
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O material utilizado foi uma caulinita micronizada constituida de 43,3% de SiOz e 39,9% de
AL Oj3 (BrasilMinas). Testes de limite de liquidez (NBR 6459:2016 Versao Corrigida: 2017) e
limite de plasticidade (NBR 7180:2016) com agua destilada, e ensaios de granulometria (NBR
7181:2016 Versao Corrigida: 2017) foram realizados para caracterizacdo do material. Na
Tabela 3.1 ¢ possivel observar os resultados do material dessa pesquisa comparados com outras
pesquisas. Na Figura 3.3 ¢ apresentada a granulometria do material obtida pelo ensaio de
sedimentacdo, com e sem o uso de dispersante (hexametafosfato de s6dio). O dispersante ¢
preparado segundo a NBR7181:2017, na concentracao de 0,075M (45,7 g de sal para 1000 ml
de 4gua destilada). Foi realizado apenas a sedimentacdo pois todo o material passa na peneira
#200, ndo sendo executado, portanto, o peneiramento. A notagdo “Powder” serd utilizada para
designacao do material no estado p6. Além disso, foi realizado ensaio de Difracao de Raio X
(DRX) para comprovar a composi¢ao do material, sendo que os picos apresentados no ensaio

(Figura 3.4) referem-se a caulinita (maiores picos em 7,14 A, 3,56 A).

Tabela 3.1- Limites de Atterberg da caulinita
Limite de Liquidez (%) Limite de Plasticidade (%)

Este trabalho 49-51 35-41
Mesri e Olson (1971) 40-50 27-31
Sridharan e Rao (1973) 49 29
Sasanian e Newson (2013) 64 34
Pedrotti e Tarantino (2018) 64 32

3.1.1 PREPARACAO DA AMOSTRA

A caulinita foi compactada utilizando duas técnicas: para elevadas tensdes foi realizada a

compactagdo estatica e para tensdes geotécnicas foi realizada a compactagao Proctor.

A compactacdo estatica foi realizada utilizando o molde da Figura 3.5(a) no qual foram
aplicadas tensdes de 2 a 100 MPa. As compactacdes foram realizadas no estado seco e com
10% de umidade, sendo que, nas amostras com 10% de umidade foram utilizados como fluido
agua destilada e solu¢ao de hexametafosfato de s6dio (com a mesma concentragao utilizada no
ensaio de sedimentacdo conforme NBR 7181:2017). As amostras preparadas com umidade de
10% foram misturadas ao fluido no dia anterior para uma completa homogeneizagdo. O
carregamento foi aplicado na amostra (Figura 3.5 (c)) por aproximadamente 15 minutos (Figura

3.5 (b)), sendo atingido uma porosidade minima de 27% para a amostra compactada a 100 MPa.
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Devido a baixa umidade das amostras, foi assumido que o processo ocorreu de maneira drenada,

uma vez que para os casos extremos o St foi de 71%, ou seja, ndo havia geracdo de excesso de

poropressoes.
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Figura 3.4- Ensaio de DRX da caulinita
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As amostras compactadas com energia Proctor também foram preparadas no dia anterior, com
adicao de agua destilada (w=33%), para completa homogeneizacdo. Foi utilizado um molde
pequeno (12cm), martelo de 2,5 kg, 3 camadas de solo, 26 golpes por camada. O peso especifico
obtido foi de 1,332 g/cm? e a tensdo aplicada (comparando com o ensaio oedométrico) foi de
aproximadamente 1200 kPa. Na Figura 3.6 ¢ possivel observar a curva de compactagao da

caulinita obtida por Kuhn (2019), juntamente com a amostra dessa pesquisa.

CARGA

l CARGA
l TEMPO: 15MIN

E AMOSTRA COMPACTADA

(b) (©

Figura 3.5- Compactacgdo estatica com elevadas cargas (a) Molde, (b) metodologia do ensaio e

(c) amostra compactada
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Figura 3.6- Curva de Compactagao Caulinita (modificado- KUHN, 2019).

3.1.2 INVESTIGACAO DOS ASPECTOS MICROSCOPICOS

a) Granulometria a laser

A investigacdo da microestrutura foi realizada utilizando o ensaio de granulometria a laser
(CHAPPELL, 1998), no qual foi possivel observar o processo de aglomeracdes das particulas
pela compactacdo. O granulometro a laser ird determinar o tamanho das particulas de um
material utilizando a difragdo de um laser num meio dispersante (RYZAK ¢ BIEGANOWSKI,
2011). A luz espalhada pelas particulas da dispersdo ¢ entdo coletada e processada, sendo o
angulo de espalhamento inversamente proporcional ao tamanho da particula. Com a
determinag¢do da curva granulométrica do material, ¢ possivel observar a presenca de particulas
aglomeradas por meio de comparagdes com a curva do péd da caulinita. Para avaliar o tipo de
interacdo entre as aglomeragdes foi utilizado um dispersante mecanico ¢ um dispersante

quimico.

Durante o ensaio de granulometria a laser ¢ possivel aplicar ultrassom. Segundo Chappell
(1998), o ultrassom ird promover a desagregacao mecanica das amostras promovendo o rapido
movimento do liquido pela transmissdo de ondas sonoras. O ultrassom foi utilizado nessa

pesquisa como dispersante ou desagregador mecanico das aglomeracdes formadas.

No ensaio de granulometria a laser, as amostras sdo preparadas no dia anterior ao ensaio, sendo
pré-submersas por 24 horas. No caso desse trabalho foram utilizados dois fluidos para
submersao: agua e solucao de dispersante (Hexametafosfato de so6dio). O hexametafosfato de

sodio ¢ um dispersante quimico, que foi utilizado nessa pesquisa como dispersante quimico,
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preparado segundo a NBR7181:2017, na concentragao de 0,075M (45,7 g de sal para 1000 ml
de 4gua destilada).

Nos ensaios de granulometria a laser, realizados no Laboratorio de Furnas, foram utilizadas
quatro metodologias para avaliar as interagdes formadas pelos processos de compactagdo: (1)
pré-submersdo em agua, sem ultrassom durante o ensaio, (2) pré-submersdo em agua, com
aplicacdo de ultrassom no ensaio, (3) pré-submersiao em dispersante, sem aplicagdo de
ultrassom durante o ensaio e (4) pré-submersdo em dispersante, com aplicagdo de ultrassom

durante o ensaio.

b) Porosimetria por Intrusdo de Merctrio

O Ensaio de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio ¢ utilizado para observar o tamanho e
distribuicao dos poros. No ensaio, mercurio ¢ injetado em uma amostra para avaliagdo do
tamanho dos poros. A Figura 3.7 apresenta como ¢ realizado o ensaio. A amostra de solo ¢
colocada em um penetrometro, e mercurio ¢ injetado. A partir da pressdo de inje¢do do
mercurio, ¢ possivel correlacionar o didmetro do poro para cada pressdo, e, a partir dos

resultados, obter a distribui¢ao do tamanho de poro pela equagao:

4 o cos (6)
P

onde g, ¢ a tensao superficial do Mercurio (adotada 0,484 N/m), 8 ¢ o angulo de contato entre

D = (3.5)
o mercurio e a superficie (adotado 135 graus), P ¢ a pressdo de injecdo do Mercurio e D € o
diametro do poro. Os ensaios de porosimetria por intrusdo de mercario foram realizados nas
amostras compactadas no laboratdrio de Geotecnia da Universidade de Los Andes. Foi utilizado

o equipamento Autopore IV 9500 Micromeritics Instrument Corporation, capaz de aplicar

pressao de até 228 MPa (33000 psi).

Merclrio

Pressdo

AN
\

_—
Intrusdo de mercurio

Poros preenchidos por mercurio

Figura 3.7- Porosimetria de mercurio

¢) Microscopia Eletronica de Varredura
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Foi realizado ensaio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) para observar
qualitativamente o arranjo das particulas. Os ensaios foram realizados no Laboratorio de
Microscopia e Microanalise — UnB e no Laboratério Microscopia Eletronica de varredura do
Instituto de Geociéncias. Foi possivel realizar aumentos de até 8.000 vezes e observar a
organizagao das particulas.

Para os ensaios de MEV e MIP foi necessaria a preparagdo da amostra, pois ¢ necessario que
as amostras se encontrem seca. Como nos ensaios pretende-se observar a fabrica, ou seja, deve-
se preservar o arranjo das particulas e dos poros, foi necessario utilizar o processo de liofilizagao
para retirar a umidade da amostra de forma a ndo alterar a estrutura. A técnica de liofilizagao
consiste no congelamento da amostra e posterior retirada da dgua por sublimagdo. Para o
congelamento das amostras foi utilizado o nitrogénio liquido. Apos o congelamento, a amostra

foi colocada na estufa a vacuo, de forma a evaporar a 4gua da amostra, preservando a estrutura.

3.2 RESULTADOS

Uma simbologia para as técnicas aplicadas no ensaio de granulometria a laser foi utilizada nos
graficos para a melhor visualiza¢do dos resultados. Além disso, foi utilizada uma nomenclatura
para as amostras (Tabela 3.2), correspondente ao carregamento que a amostra sofreu, seguido
de duas letras que indicam a utilizacdo (W) e a ndo utilizagdo (N) das técnicas de pré-submersao
com dispersante e aplicagdo do ultrassom durante o ensaio, respectivamente. Por exemplo, a
amostra Powder-N-W corresponde ao pd da caulinita sem o uso de dispersante na preparagao
da granulometria e com o uso de ultrassom.

O uso do dispersante quimico (hexametafosfato de sédio) e do dispersante fisico (ultrassom)
ira possibilitar observar o tipo de interagdo formada entre as particulas. O dispersante ira
desfazer interagdes de Coulomb entre as particulas e o ultrassom ¢ muito eficaz em desfazer
interacdes do tipo van der Waals. Além disso, nos ensaios com a utiliza¢ao de ambas as técnicas,
dispersante e ultrassom, foi observada o tamanho real dos graos. Na Tabela 3.2 ¢ apresentado
o simbolo correspondente a cada uma das metodologias, sendo os simbolos colocados nos

graficos de forma a facilitar o entendimento.

Tabela 3.2- Resumo das amostras dos ensaios de granulometria a laser

Nome da Método de Massa Carregamento Método de investigagao Simbolo
amostra preparagao especifica
seca (g/cm?)
Powder-W-W Pé seco sem - Granulometria a laser- com
preparacdo l dispersante e com ultrassom >
Powder-W-N P6 seco sem i - Granulometria a laser - com i
preparacéo dispersante e sem ultrassom '
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Powder-N-W

P6 seco sem

Granulometria a laser — sem

preparagao dispersante e com ultrassom
Powder-N-N P6 seco sem - Granulometria a laser - sem
preparagéo ) dispersante e sem ultrassom
2D-W-W Compactagéo 1040 2 MPa Granulometria a laser- com >>
estatica seca ’ dispersante e com ultrassom
2D-W-N Corr)pactagéo 1,040 2 MPa Qranulometria a laser - com .
estatica seca ’ dispersante e sem ultrassom
10D-W-W Con)r_)actagéo 1655 10 MPa Qranulometria a laser- com ><,
estatica seca ’ dispersante e com ultrassom
10D-W-N Corr)pactagéo 1655 10 MPa Qranulometria a laser - com "
estatica seca ’ dispersante e sem ultrassom o
10D-N-W Con)r_)actagéo 1655 10 MPa Qranulometria a laser — sem ))
estatica seca ’ dispersante e com ultrassom
10D-N-N Corr)pactagéo 1655 10 MPa Qranulometria a laser - sem
estatica seca ’ dispersante e sem ultrassom
100H-W-W Con)pactagéo 1863 100 MPa Qranulometria a laser- com >>H
estatica-10% ’ dispersante e com ultrassom
100H-W-N Corr)pactagéo 1863 100 MPa Qranulometria a laser - com EI
estatica-10% ’ dispersante e sem ultrassom
100H-N-W Corr)pactagéo 1863 100 MPa Qranulometria a laser — sem )
estatica-10% ’ dispersante e com ultrassom
100H-N-N Corr)r_)actagéo 1863 100 MPa Qranulometria a laser - sem
estatica-10% ’ dispersante e sem ultrassom
100D-W-W Corr)pactagéo 1847 100 MPa Qranulometria a laser- com ))Mm
estatica seca ’ dispersante e com ultrassom
100D-W-N Con)r_)actagéo 1847 100 MPa Qranulometria a laser - com b
estatica seca ’ dispersante e sem ultrassom
100D-N-W Corr)pactagéo 1 847 100 MPa Qranulometria a laser — sem ))
estatica seca ’ dispersante e com ultrassom
100D-N-N Corr)pactagéo 1847 100 MPa Qranulometria a laser - sem
estatica seca ’ dispersante e sem ultrassom
100W-W-W Corr)r_)actagéo 1877 100 MPa Qranulometria a laser- com ))(.
estatica-10% ’ dispersante e com ultrassom
100W-W-N Corr)pactagéo 1877 100 MPa Qranulometria a laser - com ol
estatica-10% ’ dispersante e sem ultrassom
100W-N-W Corr)r_)actagéo 1877 100 MPa Qranulometria a laser — sem >>
estatica-10% ’ dispersante e com ultrassom
100W-N-N Corr)pactagéo 1877 100 MPa Qranulometria a laser - sem
estatica-10% ’ dispersante e sem ultrassom
Proctor-W-W Compactacéao 1332 - Qranulometria a laser- com ))
Proctor ’ dispersante e com ultrassom
Proctor-W-N Compactagao 1332 - Granulometria a laser - com m_
Proctor ’ dispersante e sem ultrassom
Proctor-N-W Compactacao 1332 - Qranulometria a laser — sem ))
Proctor ’ dispersante e com ultrassom
Proctor-N-N Compactacao 1332 - Qranulometria a laser - sem
Proctor ’ dispersante e sem ultrassom

Inicialmente foi realizado o ensaio de granulometria a laser no pd solto de caulinita, aqui

denominado “Powder”, apresentado na Figura 3.8. As curvas do p6 solto da caulinita, em que

a amostra foi preparada utilizando dispersante e foi aplicado ultrassom (Powder-W-W), foi

denominada de curva de tamanho real das particulas e sera utilizada para comparacao em todos

os demais resultados.
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Figura 3.8- Granulometria a laser do p6 da caulinita

Pode-se observar nos resultados do po6 solto de caulinita que, nos ensaios em que a amostra foi
preparada com dispersante, o tamanho dos graos na curva granulométrica foi menor, ou seja, o
dispersante foi eficaz em desfazer todas as interacdes de atracdo (face-aresta e/ou face-face)
existentes entre as particulas de caulinita. Ao ndo utilizar dispersante, algumas interagdes

atrativas permanecem.

A Figura 3.9 apresenta os resultados de granulometria a laser com a amostra compactada com
energia Proctor normal, juntamente com a curva do tamanho real das particulas. Observa-se
que ao ser utilizado ultrassom e/ou dispersante (Proctor-W-W, Proctor-W-N e Proctor-N-W) as
curvas sobrepdem a curva do tamanho real das particulas (Powder-W-W). Ao ndo aplicar
nenhum método dispersante (Proctor-N-N) a curva translada para a direita indicando a

formagao de aglomeragoes.

Na Figura 3.10 ¢ apresentado os resultados da granulometria a laser para o p6 da caulinita
compactada com 2 MPa, também comparada com a curva do tamanho real das particulas. A
aplicagdo do ultrassom juntamente com o dispersante fez com que a curva de distribuig¢do dessa
amostra se aproximasse da curva do tamanho real das particulas. E importante observar que a
curva em que foi aplicado apenas o dispersante na preparagdo das amostras (2D-W-N) se
encontra transladada para a direita, indicando uma maior granulometria e que, ao utilizar apenas
o dispersante, ndo foi possivel desaglomerar as particulas. Foi necessario a aplicagao do

ultrassom para que houvesse a completa separagao das particulas (2D-W-W).
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Figura 3.9- Granulometria a laser da amostra compactada Proctor

Na Figura 3.11 ¢ apresentado os resultados de granulometria a laser do pd da caulinita
compactado estaticamente com 10 MPa. O nome “10D” refere-se a amostra compactada na
umidade higroscopica, aproximadamente 1% de umidade, considerada nessa pesquisa como
seca. Na Figura 3.12 ¢ apresentado os resultados de granulometria a laser do pd da caulinita
compactado estaticamente com 100MPa, também com 1% de umidade. Considerando os
resultados das amostras de 10 e 100 MPa, observa-se que, novamente, a utilizacdo apenas do
dispersante na preparacao da amostra ndo desaglomerou as particulas (10D-W-N e 100D-W-
N). Observa-se tal fato quando essa amostra ¢ comparada com a curva em que nao foi utilizado
nem ultrassom e nem dispersante (10D-N-N e 100D-N-N). Ambas as curvas estdo transladadas
para a direita (presenca de aglomeragdes) quando comparadas com a curva do tamanho real das
particulas (Powder-W-W). O ultrassom (10D-W-W, 10D-N-W, 100D-W-W e 100D-N-W),
entretanto, desaglomerou as particulas das amostras compactadas, ficando a curva sobreposta
com a curva do tamanho real das particulas (Powder-W-W). Neste caso o agente quimico nao
atuou separando as particulas, o que indica uma mudanca na natureza das ligagdes quando

comparado com o caso anterior das amostras compactadas com energia Proctor.
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Figura 3.10- Granulometria a laser da amostra compactada com 2MPa
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Figura 3.11- Granulometria a laser da amostra compactada com 10 MPa (seca).
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Figura 3.12- Granulometria a laser da amostra compactada com 100 MPa (seca)

Na Figura 3.13 ¢ apresentada a granulometria da amostra compactada estaticamente com
100MPa e 10% de umidade, sendo o nome “100W” atribuido a compactacdo com agua, do
inglés water (W). Os resultados se assemelham a da amostra anterior. Quando nao foi aplicado
ultrassom (100W-W-N e 100W-N-N) ndo ocorre a desaglomeracao das particulas (a curva de
distribuigdo situa-se a direita das outras curvas). O uso de dispersante na preparacdo da amostra
(100W-W-N) teve o mesmo efeito dos resultados de compactacdo estdtica anteriores: ndo
desaglomerou as particulas. Apenas o ultrassom gerou a desagregacdo e consequente a
sobreposicdo das curvas das amostras (100W-W-W e 100W-N-W) a curva do tamanho real das
particulas (Powder-W-W).

Na Figura 3.14 ¢ apresentado os resultados de granulometria a laser da amostra compactada
estaticamente com 100MPa e com 10% (em massa) de solugdo de hexametafosfato de sdédio. O

comportamento ¢ similar ao que ocorreu com a amostra com 10% de 4gua destilada.

A Figura 3.15 apresenta a granulometria a laser das amostras compactadas estaticamente na
umidade higroscopica (consideradas secas) com cargas crescentes de 2, 10, 50 e 100 MPa.
Todos os ensaios foram realizados com a submersao das amostras no hexametafosfato durante
a preparacdo do ensaio e ndo foi aplicado ultrassom durante o ensaio (W-N). Observa-se que
quanto maior a carga, a curva vai transladando para a direita, indicando um aumento da

granulometria da amostra e a formagao das aglomeracdes.
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3.3 DISCUSSAO

Os resultados de granulometria a laser das amostras compactadas demonstraram que a
compactagdo, seja ela Proctor ou estatica, gerou a aglomeragdo entre as particulas, ou seja,
levou a ativagdo de forgas atrativas entre as particulas. Duas forcas de natureza atrativa podem
estar ocorrendo: as forcas de van der Waals e as forcas de Coulomb, sendo esta ultima, por
interacdes Face-aresta, pela vertente CBSC, e Face-Aresta e Face-Face, pela vertente VBSC. O
processo de aglomeragdo das particulas ¢ apresentado nos resultados dos ensaios de

granulometria pela translagdo das curvas das particulas para a direita (Figura 3.15).

Foi calculado os coeficientes de uniformidade (CNU) e o coeficiente de curvatura (CC) das
curvas granulométricas (Tabela 3.3). O CNU indica a amplitude do tamanho dos graos € o quao
uniforme ¢ a distribuicdo granulométrica. Ele ¢ calculado por:
Dgo
CNU = — (3.6)
D1o
Em que D¢, € o didmetro passante de 60% das particulas na curva granulométrica e D¢ € o

didmetro passante de 10% das particulas da curva granulométrica. O CC indica a forma da curva

de distribui¢ao granulométrica. Ele ¢ calculado por:
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cc = Do

DegoD10

Em que D3, € o diametro passante de 30% das particulas da curva granulométrica.

(3.7)

E possivel observar nas amostras W-N (com utilizagdo do dispersante ¢ sem ultrassom) e N-N

(sem utilizagdo do dispersante ou aplicacao do ultrassom), compactadas estaticamente, que os

coeficientes de uniformidade sdo maiores. Este fato indica que as amostras possuem maior

amplitude de tamanho de grdos. Isso pode ser correlacionado ao processo de aglomeracao,

sendo que as amostras com maiores CNU- compactacdo de 100MPa com 10% de dispersante e

10% de agua destilada- formam aglomeragdes crescentes até se chegar as aglomeragdes de

maior didmetro. Além disso essas amostras apresentaram CC entre 0,8 e 2,2, indicando curvas

bem graduadas.

Tabela 3.3- Coeficientes de uniformidade e coeficiente de curvatura

NOME DA AMOSTRA | D10 | D30 | D60 |CNU| CC
Powder-W-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
Powder-W-N 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
Powder-N-W 0,0013{0,0038 | 0,012 | 9,2 | 0,9
Powder-N-N 0,0017| 0,005 | 0,013 | 7,6 | 1,1

2D-W-W 0,0011{0,0021 | 0,0075| 6,8 | 0,5
2D-W-N 0,002 | 0,007 | 0,026 | 13,0 | 0,9
10D-W-W 0,0011| 0,002 |0,0055| 5,0 | 0,7
10D-W-N 0,0025| 0,011 | 0,032 | 12,8 | 1,5
10D-N-W 0,0011| 0,002 |0,0055| 5,0 | 0,7
10D-N-N 0,0035| 0,014 | 0,04 | 11,4 | 1,4
100H-W-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
100H-W-N 0,0027| 0,013 | 0,07 | 259 | 0,9
100H-N-W 0,0011 10,0021 | 0,007 | 6,4 | 0,6

52



100H-N-N 0,004 | 0,02 | 0,12 | 30,0 | 0,8
100D-W-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
100D-W-N 0,005 | 0,028 | 0,07 | 14,0 | 2,2
100D-N-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
100D-N-N 0,007 | 0,031 | 0,075 | 10,7 | 1,8
100W-W-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
100W-W-N 0,01 | 0,065 | 0,22 | 22,0 | L9
100W-N-W 0,0011| 0,002 |0,0065| 5,9 | 0,6
100W-N-N 0,01 | 0,07 | 0,24 | 24,0 | 2,0
Proctor-W-W 0,0011{0,00190,0065| 5,9 | 0,5
Proctor-W-N 0,0012{0,0022 | 0,0075| 6,3 | 0,5
Proctor-N-W 0,001310,0032| 0,01 | 7,7 | 0,8
Proctor-N-N 0,0065| 0,022 | 0,04 | 6,2 | 1,9

Com relagdo ao comportamento, ¢ possivel observar uma diferenga na resposta das
aglomeragoes, com relagdo a utilizagdo do dispersante na preparagao do ensaio e utilizacao do
ultrassom na realizacdo do ensaio. Nas amostras compactadas estaticamente com cargas entre
2 e 100 MPa, o uso de dispersante na preparacdo do ensaio de granulometria a laser nao
promoveu a separagao das particulas, € a curva com o uso de dispersante (W-N) se aproximou
da curva onde nao foi utilizado nem dispersante e nem ultrassom, observado nas Figura 3.10,
Figura 3.12, Figura 3.13, Figura 3.14 e Figura 3.15. A diferenca de comportamento com relagao
a resposta ao uso de dispersante nas amostras Proctor e estaticas pode auxiliar na compreensao

da natureza das forcas entre as particulas.

As aglomeracdes das amostras compactadas Proctor foram sensiveis a presenca do dispersante
no processo de preparacdo das amostras, € a curva Proctor-W-N se aproximou da curva do

tamanho real das particulas, observado na Figura 3.9. Segundo Lagaly (1989) o agente
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dispersante prové anions que sdo absorvidos pelas superficies das particulas, aumentando a
carga negativa, dispersando as particulas. Além disso, o dispersante aumenta o pH do meio,
produzindo um meio alcalino que altera as cargas das superficies das particulas de positiva para
negativa, e, consequentemente, as interagdes de atragdo irdo ser alteradas para atracoes de
repulsdo, desfazendo as aglomeragdes. O fato da amostra Proctor ser sensivel a presenca do
dispersante indica que as interacdes entre as particulas compactadas Proctor sdo forgas
eletrostaticas de Coulomb. Essas interagdes ndo resistiram também a agitagdo mecanica do

ultrassom.

Com relagdo ao ultrassom, foi observado que ele foi eficaz em desaglomerar as particulas, como
pode ser observado nas curvas obtidas no ensaio de granulometria a laser em que apenas
ultrassom foi utilizado (N-W) (Figura 3.9, Figura 3.10, Figura 3.12, Figura 3.13, Figura 3.14 ¢
Figura 3.15). A energia ultrassonica vai promover uma desaglomeragdo mecanica por cavitagao

(TAUROZZI et al. 2011).

Comparando as distribui¢des granulométricas das amostras compactadas com 100 MPa
(diferentes fluidos) sem ultrassom e sem dispersante (N-N), com a curva do tamanho real das
particulas (Figura 3.16), ocorre um aumento do tamanho das particulas, indicando que mais
interacdes de atragcdo foram ativadas e aglomeragdes maiores foram formadas. Comparando a
curva de 100MPa (D), em que o p6 seco foi compactado, com a amostra 100MPa (W), em que
a amostra foi compactada com 10% de umidade (4gua destilada), a diferenca entre elas pode
ser explicada pela mudanca da permissividade do meio. A permissividade da dgua ¢ 80x maior
que a permissividade do ar, e a adi¢cdo de agua ira reduzir as forcas de repulsdao de Coulomb, ja
que elas sdo inversamente proporcionais a permissividade. A reducdo das forgas de repulsao ira
diminuir a resisténcia a aproximacao entre as particulas, favorecendo a ativag¢do de forgas de

atracdo de van der Waals entre elas.

Um indicio de que as interagdes formadas pela compactagao estatica com elevadas cargas sao
do tipo van der Waals ¢ observada pelo fato de quando o p6 de caulinita foi compactado com
10% de dispersante a 100MPa, foram formadas aglomera¢des (Figura 3.14) com o mesmo
comportamento das outras amostras compactadas com 100MPa (secas e com 10% de agua
destilada). A presenca do dispersante faz com que a superficie das particulas fique negativa,
aumentando as forcas de repulsao entre as particulas. Entretanto, tal fato ndo foi suficiente para

desaglomerar as particulas. Ou seja, mesmo com particulas com cargas de superficies
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unicamente negativas foram formadas aglomeragdes que resistiram ao processo de preparacao

das amostras.

A Figura 3.16 apresenta a comparacao entre a compactagao com 100 MPa nos estados seco,
com 10% de agua destilada e 10% de dispersante. A primeira observagdo ¢ que a amostra
compactada com agua (100W-N-N) estd mais transladada para a direita, indicando maiores
aglomeragdes como explicado anteriormente. Além disso, a curva granulométrica compactada
com 100 MPa com 10% de dispersante (100H-N-N) ¢ proxima da curva com 100 MPa
compactada seca (100D-N-N). O dispersante possui uma permissividade préxima a da agua, o
que levaria a um maior processo de aglomeragdo. Entretanto o dispersante altera as cargas de
superficie da particula de caulinita, de positivas para negativas, o que aumentaria a repulsao
entre as particulas. Supondo que a aplicacao da teoria VBSC, apresentada no Capitulo 2,

corresponde a distribui¢do de cargas ao redor da particula, esse resultado poderia ser justificado.
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Figura 3.16- Granulometria a laser da amostra Proctor e das amostras compactadas
estaticamente sem dispersante e sem ultrassom
Outro indicio que as interagdes sao de van der Waals ¢ que, ao utilizar dispersante na preparagao
do ensaio de granulometria (pré-submersao) das amostras compactadas estaticamente, elas nao
foram desaglomeradas (Figura 3.10, Figura 3.12, Figura 3.13, Figura 3.14, Figura 3.15). Isso
indica que o tipo de interacdo entre particulas ndo irda sofrer alteracdo da concentracdo

eletrolitica ou do pH. Israelachvili (2011) comenta que as for¢as de van de Waals sdo pouco

55



sensiveis as alteracdes eletroliticas e de pH, indicando que as intera¢des de atracdo de van der

Waals foram ativadas pela compactagdo estatica.

Os tipos de associagdes entre as particulas também podem ser investigados. Primeiramente, o
nivel de tensdes aplicadas (MPa) ¢ elevado e as maioria dos contatos do tipo face-arestas irdo
deslizar e se desfazer como foi observado por Pedrotti (2016). Além disso, diversos trabalhos,
que investigaram a orientacdo das particulas (DEJRAN-MAIGRE et al.,1998; HATTAB e
FLEUREAU, 2010; CHOW et al., 2019), apresentam que as particulas tendem a se orientar
com o aumento do carregamento, € os contatos face-aresta tendem a se desfazer. Por fim,
interagdes face-face auxiliam na explicagdo do comportamento observado nas curvas 100W-N-

N e 100H-N-N.

A Figura 3.17 demonstra as interagdes que ocorrem nas amostras compactadas com 10% de
umidade (agua e dispersante). Na agua, as forcas irdo favorecer a formagao de aglomeragdes
maiores devido existéncia de forgas de atracdo entre as particulas. No dispersante, menores

aglomeragoes sao observadas devido a menor resultante atrativa entre as particulas.

Hiido de Distribuicdo de cargas na Arranjo das particulas
compactagio superficie da caulinita
Carregamento
[
A ——_————_—_—————— N
hgus SR FE I
Carregamento
|

S — ——
Dispersante —— -
b S o i e
|

Figura 3.17- Interagdes entre particulas de caulinita em diferentes meios.

A partir dos resultados da Figura 3.16 pode-se fazer observagdes sobre a curva de distribuicao
granulométrica da amostra compactada com energia Proctor. Esta possui uma distribuicao
intermediaria entre o p6 de caulinita e a amostra compactada com 100MPa, indicando a
presenca de aglomeracdes. Pode-se utilizar o ensaio oedométrico para estimar o valor da tensao
vertical efetiva correspondente ao indice de vazios da amostra com compactagao dinamica
(€=0,95). Neste caso, a tensao efetiva ¢ de aproximadamente 1200kPa. Entretanto, ao contrario

das aglomeracdes formadas pelo processo de compactagdo estatica, as aglomeracdes formadas
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pela compactagdo Proctor ndo resistiram a preparagdo utilizando dispersante (Figura 3.9),

conforme discutido anteriormente.

A Figura 3.18 apresenta imagem de microscopia eletronica de varredura (MEV) da amostra
compactada Proctor e a Figura 3.19 das amostras compactadas estaticamente com 100 MPa.
Com o MEV pode-se descrever de forma qualitativa a fabrica do material. E possivel observar
na Figura 3.18 uma maior dispersdao das particulas, além de interagdes do tipo Face-Aresta,
realcadas no detalhe da Figura 3.18. Nas Figura 3.19 sdo observas imagens com diferentes
aproximagdes das amostras compactadas estaticamente. Na Figura 3.19, com aumentos de
8.000x ¢ observada uma maior organizacdo das particulas, formando aglomeragdes de

interacdes Face-Face. Apesar de ndo ser feita uma medida da orientacdo das particulas, ¢

possivel distinguir uma orientagao das particulas dentro das aglomeragdes formadas.

Figura 3.18- Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura ampliacao de 8000X da amostra

de caulinita com compactagao Proctor.

57



E— 10pm LM UnB
15.0kv SEI  SEM WD 14.Smm

(a

&
iy
— 10pm MM UnB
15.0kV SEI SEM WD 14.2mm|

EE— 10pm LM UnB
15.0kV SEI SEM WD 14.1mm

(e)

— lpm  LMM UnB
15.0kV SEI SEM WD 14 .5mm

(b)

— lam LM UnB
15.0kV SEI SEM WD 14. lmm|

— ipm  LMM _UnB
15.0kV SEI SEM WD 14.0mm

®

Figura 3.19- Imagens de Microscopia Eletronica de Varredura (a) Compactacao estatica 100
MPa seco com ampliagdao de 1500X (b) Compactacgdo estatica 100 MPa seco com ampliagao
de 8000X (c) Compactagdo estatica 100 MPa 10% de dgua com ampliagdo de 1500X (d)
Compactacao estatica 100 MPa 10% de agua com ampliacdo de 8000X (e) Compactagdo
estatica 100MPa 10% de dispersante com ampliacdo de 1500x (f) Compactagdo estatica
100MPa 10% de dispersante com ampliacdo de 8000x
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O ensaio de porosimetria por intrusdo de merctrio (MIP) ¢ outra técnica muito utilizada para
estudar a microestrutura. Foram realizados ensaios nas amostras compactadas estaticamente com
2, 10 e 100 MPa (Figura 3.20(a) e (b)). Os resultados da porosimetria mostraram que com o
aumento do carregamento ha uma diminui¢ao do tamanho dos poros, com a translagdo das curvas

para a esquerda, conforme esperado.

Considerando que o tamanho do poro representa a distancia média entre as particulas, para a
amostra de 100 MPa a distancia variou de 100 nandémetros a 10 nandmetro. Segundo
Israelachvilli (2011) as distancias em que as for¢as de van der Waals sdo consideraveis varia

de 10 a 0,2 nandmetros, sendo que os menores poros encontrados se aproximam desse valor.
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Figura 3.20-- PSD das amostras compactadas estaticamente com 10 MPa, 10MPa (w) e 100
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3.4 COMENTARIOS GERAIS SOBRE O ESTUDO

Nesse capitulo foi apresentado um estudo da investigagao das forgas de atracao entre particulas
de argila submetidas a elevados carregamentos. Foi possivel realizar inferéncias sobre os tipos
de interagdo entre as particulas, se de Coulomb ou van der Waals, dependendo do fluido
intersticial e o carregamento aplicado. Além disso, foi observado o papel dessas forcas na
aglomeragao de particulas, no qual as for¢as de van der Waals parecem ter pequena importancia
na caulinita sem carregamento (p0) e grande importancia a medida que se aumenta o
carregamento aplicado sobre a amostra. Por outro lado, as forgas de Coulomb tém grande
importancia no pd de caulina, com a reduc¢do da sua influéncia no comportamento a medida que

aumenta o carregamento sobre a amostra.

Além disso, foi possivel observar que ha uma mudanga da distribui¢do dos poros dependendo
do carregamento aplicado. Foi observado também, qualitativamente pelos ensaios de MEV, o

arranjo das particulas dependendo do carregamento aplicado. O arranjo das particulas, sua
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orientacdo e as interagdes entre elas se alteram com o carregamento e com a mudanga do fluido
intersticial. A compreensao desses aspectos ira auxiliar no entendimento do comportamento de
solos finos. No préximo capitulo serd dado énfase ao entendimento do arranjo das particulas e

sua correlagdo com as forgas entre particulas.
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4 INVESTIGACAO EXPERIMENTAL DA INFLUENCIA DAS FORCAS ENTRE
PARTICULAS NA VARIACAO DE VOLUME (COLAPSO) DE ARGILAS

Existe na literatura muitos modelos constitutivos que descrevem o comportamento dos solos.
A maioria dos modelos foram formulados a partir de resultados de ensaios no qual se observa
0 comportamento mecanico e hidraulico dos solos. Apesar da grande diversidade de modelos,
poucos estudos incorporam os aspectos microscopicos dos solos aos modelos. Griffiths e Joshi
(1990), Liu e Carter (2002), Alonso et al. (2010), Alonso et al. (2013) e Cordao-Neto et al.
(2017) correlacionaram aspectos microestruturais com o comportamento macroscopico dos
solos. Em grande parte dos estudos, os aspectos microestruturais estudados estdo relacionados
a distribui¢do dos poros. Outros aspectos microscopicos, além da distribui¢ao dos poros, podem
ser incorporados nos modelos que descrevem o comportamento dos solos. Alguns candidatos
sdo as forca entre particulas e o arranjo/orientagao das particulas, o qual pode ser obtido a partir
de ensaios de microscopia de forga atomica, ensaios de microscopia eletronica de varredura e

transmissao, por exemplo.

A incorporagdo de aspectos microestruturais a modelos constitutivos que descrevem o
comportamento dos solos busca a obtengdo de uma melhor descricdo do comportamento
observado. Cordao-Neto et al. (2017) apresentaram um modelo constitutivo para solos
considerando a distribuicao dos poros, ou seja, a fabrica do solo. Foram adicionadas duas novas
variaveis de estado ao modelo modificado Cam-Clay, uma relacionada a distribui¢ao dos poros
e outra que leva em considera¢do como as deformagdes volumétricas plasticas afetam a suc¢ao
no comportamento mecanico. Foi possivel reproduzir com o modelo o comportamento de solos
nao-saturados nos estados natural e compactado, os quais apresentam diferentes tamanhos de

poros dominantes.

A porosimetria tem sido muito utilizada para compreender como a fabrica se relaciona com o
comportamento do solo. Delage (2010) correlaciona como a compressibilidade do solo esta
relacionada com a curva de distribui¢do dos poros (também chamada PSD- Pore size
distribution). Ele observou que quanto mais compressivel o material, maior a inclinacdo da
PSD, o que estaria correlacionado a uma distribui¢do de poros bem graduada. Delage (2010)
comenta que ¢ possivel utilizar esse conceito para classificar os poros de acordo com o tamanho
deles e determinar a tensdo maxima que ele resiste. Esse estudo introduz uma nova forma de
medida da distribuicao dos poros a partir da compressibilidade de solos estruturados com matriz

rigida porosa.
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Buscando compreender a correlagdo entre aspectos microestruturais € o comportamento dos
solos, além de expandir o conhecimento para o desenvolvimento de modelos constitutivos que
incorporem esses aspectos, este capitulo ird explorar a relagdo entre o arranjo das particulas, as
forgas entre elas e o comportamento mecanico das argilas. Para as investigagdes, foram
realizados ensaios de compressdo unidimensional (oedométrico) com a determinacdo do
potencial de colapso para diferentes carregamentos, utilizando diferentes fluidos. O potencial
de colapso ¢ a variagao volumétrica produzida pela mudanca nos fluidos dos poros, calculado
por:

__ de
1+eo

I, x100 (4.1)
em que, I ¢ o potencial de colapso, 4e ¢ a varia¢do do indice de vazios devido a inundagdo e
eo ¢ o indice de vazios inicial. Nos testes oedométricos, unidimensionais, o colapso pode ser

calculado por:
I =2 x100 (4.2)
ho

no qual 4h ¢ a variagdo da altura devido a inundagdo e h, € a altura inicial da amostra.

O colapso ¢ um problema frequente em solos ao redor do mundo, inclusive o solo da regiao
centro-sul do Brasil, causando diversos problemas em estruturas, como recalques diferenciais
e fissuras. Esse fenomeno ¢ bastante estudado com o objetivo de diminuir problemas em
construgdes nesses solos. No presente trabalho, o estudo do potencial de colapso ird auxiliar no
entendimento das forgas entre particulas e a influéncia delas no comportamento mecanico de
solos finos. Além disso, a porosimetria realizada nas amostras de caulinita apds o ensaio de
colapso ird possibilitar observar a diferenca de distribuicao de poros devido ao colapso, e,

consequentemente, os diferentes arranjos e interagdes entre as particulas.

Choudhury e Bharat (2018) estudaram a natureza do colapso da caulinita. Eles variaram o pH,
concentracdo de sal e a constante dielétrica do meio para observar a influéncia no
comportamento da argila. A partir dos resultados, foi observado que o fluido de inundagdo tem
direta influéncia no arranjo das particulas, sendo constatado que o potencial de colapso ¢
diretamente proporcional a constante dielétrica do fluido. Choudhury e Bharat (2018) buscam
contribuir para o desenvolvimento de modelos tedricos, os quais estimam as tensoes efetivas

analisando curvas caracteristicas de solos e o conceito de estado critico.
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Uma importante varidvel de estado do solo ¢ a tensdo efetiva, a qual estd diretamente
relacionada as deformagdes e resisténcia ao cisalhamento dos solos. No colapso ira ocorrer a
mudang¢a do volume do solo, ou seja, deformagdes volumétricas e, consequentemente, das
tensdes efetivas. Investigar o colapso ird auxiliar no entendimento dessa variavel, além de
auxiliar na compreensdo da microestrutura (principalmente das forcas entre particulas) e sua

relacdo com o comportamento macroscopico de solos finos.

Neste estudo experimental foram realizados ensaios oedométricos com colapso, utilizando
como fluido de inundagdo 4agua destilada e dispersante (hexametafosfato de so6dio). Busca-se
avaliar como as deformacdes e a tensdo efetiva estdo relacionadas as forcas entre particulas. Os
fluidos foram escolhidos por estarem relacionados a diferentes arranjos de particulas (fabrica).
Foi estudado também o colapso utilizando solugao de Hexametafosfato de sddio em diferentes
concentragdes para observar como a variacdo da concentragdo do sal (hexametafosfato de

sodio) influencia no potencial de colapso.

4.1 PROCEDIMENTOS DOS ENSAIOS

O material utilizado nesse estudo ¢ a caulinita micronizada constituida de 43,3% de SiOz e
39,9% de Al>Os (BrasilMinas). Testes de limite de liquidez (NBR 6459:2016 Versao Corrigida:
2017) e limite de plasticidade (NBR 7180:2016) com agua destilada, e ensaios de granulometria
(NBR 7181:2016 Versao Corrigida: 2017) foram realizados para caracterizagao do material. A
caulinita apresentou limite de liquidez de 49-51% e limite de plasticidade de 35-41%. A Figura
4.1 apresenta granulometria do material (powder- caulinita) obtida pelo ensaio de
sedimentacdo, com e sem o uso de dispersante (hexametafosfato de sodio). Todo o material

passa na peneira #200, sendo executado apenas a sedimentagao.
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Figura 4.1- Ensaio de sedimentagdo na caulinita com e sem hexametafosfato de sodio.

4.1.1 PREPARACAO DA AMOSTRA

Para o estudo do colapso foram realizados 22 testes de consolida¢do no oedometro, partindo
sempre das mesmas condi¢des iniciais: controle da massa inicial da caulinita (29 g) colocada
na célula oedométrica, com umidade higroscopica menor que 1%, e submetida a um
carregamento inicial de 13 kPa. A Figura 4.2 apresenta o oedometro preparado com o po6 da

caulinita para inicializa¢ao do ensaio.

A distribui¢ao de indices de vazios iniciais dos ensaios foi avaliada utilizando uma fung¢ao de
densidade de probabilidade de distribuicdo normal. Os valores de indices de vazios iniciais

apresentaram uma média de 1,93, um desvio padrao de 0,17 e COV de 9%.

A partir da condigdo inicial, foram realizados dois tipos de ensaio: o primeiro (tipo 1) para
avaliar a influéncia do carregamento no colapso (utilizando dois fluidos) € o segundo (tipo 2)
para avaliar a influéncia da concentragdo do sal (Hexametafosfato) no colapso. A Tabela 4.1
apresenta a relacdo dos ensaios do tipo 1, no qual as amostras foram preparadas na umidade
higroscopica e carregadas nessa condigdo até a tensao de inundagdo. A inundagao foi realizada
utilizando ou agua destilada, que possui o pH de = 7,0, ou solugdo de dispersante, preparada
com hexametafosfato de s6dio (Na6(PO3)6) e carbonato de calcio (tamponamento) com o pH

variando de 8,2 a 8,5. O potencial de colapso foi estimado a partir da variagao volumétrica da
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amostra carregada para cada carga de inundac¢do conforme Equacgdo 4.1. A curva de referéncia

¢ o ensaio de adensamento, até o carregamento de 1600 kPa, da caulinita na umidade

higroscopica (1% de umidade).

Figura 4.2- Preparacao do oedometro com caulinita

Tabela 4.1- Relagdo dos ensaios Tipo 1

Ensaio Fluido Tensido de inundacio
0 Umidade higroscopica (curva referéncia) -
1 Agua destilada 13 kPa
2 Agua destilada 24 kPa
3 Agua destilada 50 kPa
4 Agua destilada 100 kPa
5 Agua destilada 200 kPa
6 Agua destilada 400 kPa
7 Agua destilada 800 kPa
8 Agua destilada 1600 kPa
9 Hexametafosfato 13 kPa
10 Hexametafosfato 24 kPa
11 Hexametafosfato 50 kPa
12 Hexametafosfato 100 kPa
13 Hexametafosfato 200 kPa
14 Hexametafosfato 400 kPa
15 Hexametafosfato 800 kPa
16 Hexametafosfato 1600 kPa
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O segundo tipo de ensaio (tipo 2) foi realizado carregando as amostras na umidade higroscopica
até 100 kPa e inundando a amostra com solu¢ao de hexametafosfato. O hexametafosfato ¢ um
dispersante usualmente utilizado nos ensaios de sedimentacdo dos solos. Ele ¢ preparado
segundo a ABNT NBR 7181:2017, na concentragao de 0,0735M (45,7 g de sal para 1000 ml
de 4agua destilada). Partindo da concentragao inicial (0,0735M), foi feita a diluicao da solugdo
nas concentracdes de: 7,35x107 mol/l, 7,35x10 mol/l e 7,35x10™ mol/l, para o estudo do

colapso nas diferentes concentragdes. A Tabela 4.2 apresenta a relagao dos ensaios tipo 2.

Tabela 4.2- Relagdo dos ensaios Tipo 2

Ensaio Fluido Tensao de Diluicio da soluciao de | Concentracao
inundacao Hexametafosfato de HMP
1 dgua (curva 13 kPa - 0 mol/l
referéncia 1)
2 dgua (curva 100 kPa - 0 mol/l
referéncia 2)
3 Solugdo de 100 kPa 1/1000 7.35%10° mol/l
hexametafosfato
4 Solugdo de 100 kPa 1/100 7.35x10 mol/l
hexametafosfato
5 Solugdo de 100 kPa 1/10 7.35x10" mol/l
hexametafosfato
6 Solugdo de 100 kPa 1 7.35x10-2 mol/l
hexametafosfato

4.1.2 INVESTIGACAO DOS ASPECTOS MICROSCOPICOS

Para observar aspectos microscopicos, foram realizados ensaios de microscopia de varredura
para os ensaios do tipo I. Foram utilizadas as amostras inundadas nas tensoes: 24, 50 e 1600
kPa, tanto com agua destilada, como com solu¢ao de dispersante (hexametafosfato preparado
conforme ABNT NBR 7181:2017). Para realizacdo dos testes, as amostras foram preparadas
com a técnica de congelamento rapido com Nitrogénio liquido, ap6s os ensaios de adensamento
(potencial de colapso). A metodologia foi utilizada para que a fabrica nao fosse perturbada.
Além disso, foram realizados ensaios de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio (MIP) para
avaliar a distribuicdo dos poros da amostra. Os ensaios foram realizados na Universidade de
Strathclyde, no equipamento PoreMaster® 60, produzido pela Quantachrome Instruments,
capaz de medir volume de poros entre 1.000 a 0,0035 um de diametro, correspondentes a 1,5kPa

a 420 MPa (0,2 a 60.000 psi) de pressao.
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4.2 RESULTADOS

A Figura 4.3 apresenta os ensaios oedométricos da caulinita seca, com agua € com
hexametafosfato. Todos os ensaios partiram do estado inicial: p6 de caulinita na umidade
higroscopica (<1%). Esses ensaios representam as curvas referéncias, ao qual serdo comparados
os demais ensaios de colapso. Na curva denominada Po Seco foram realizados sucessivos
carregamentos, sem alterar o fluido intersticial (ar), ou seja, ndo foi feita a inundagao. Na curva
denominada dgua destilada foi feito o carregamento do pd da caulinita com 13 kPa e apos a
estabilizagdo dos deslocamentos verticais foi feita a inundagdo da amostra com agua destilada
(pH = 7,0). Durante todos os carregamentos posteriores foi mantida a inundacdo da amostra.
Na curva denominada Dispersante foram seguidos os mesmos procedimentos da curva com
agua destilada, sendo apenas o fluido utilizado para inundagao a solu¢ao de hexametafosfato de
sodio padrdo, ou seja, com a concentracdo que ¢ definida na NBR 7181:2017. A Tabela 4.3

apresenta os parametros de adensamento desses ensaios.

Conforme discutido anteriormente, temos 3 situac¢des distintas de fluidos preenchendo os poros
— ar, agua e solucao de hexametafosfato. Quando se troca o fluido ar para dgua destilada
alteramos a constante dielétrica do meio. Por outro lado, quando a troca € pelo hexametafosfato
ha a variagdo da disponibilidade de ions e pH. Na Figura 4.3 ¢ possivel visualizar o efeito do
dispersante na compressibilidade da caulinita, no qual a curva apresenta menor coeficiente de

compressao.

Na curva po seco, devido a baixa quantidade de dgua disponivel, nenhum efeito de variagdo
volumétrica foi associado a redugdo da sucgdo. Isso pode ser considerado uma vez que a agua
ndo se encontra na forma de meniscos e sim na forma de filme envolvendo a particula

(higroscopica).

Tabela 4.3- Parametros obtidos no adensamento

Ensaio Tensao de pré-adensamento | Cc Ce

Po seco 50 kPa 0,56 | 0,02
Agua destilada - 0,31 | 0,04
Dispersante - 0,17 | 0,07
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Figura 4.3- Ensaio oedométrico do po seco de caulinita, inundado com dgua e inundando com

dispersante.
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4.2.1 ENSAIO TIPO 1

A Figura 4.4(a) e (b) apresentam os ensaios oedométricos em termos de indice de vazios e
deformacao volumétrica, respectivamente. O fluido de inundacdao foi agua destilada e a
inundacao foi realizada em diferentes tensdes. A Figura 4.5 apresenta a relag@o entre o potencial

de colapso utilizando 4dgua destilada e a tensdo vertical no qual foi realizada a inundagao.

A variacdo de colapso com a carga vertical aplicada apresenta comportamento dentro do
esperado, ou seja, aumenta até um valor maximo, proximo a 50kPa, e em seguida reduz para
cargas mais elevadas. O motivo dessa elevagdo estd associado em como as particulas
encontram-se antes da inundagdo para as cargas até¢ 50 kPa. Ao colocar o p6 seco no molde
imagina-se que as particulas estejam distribuidas de maneira aleatéria e formem algo proximo
ao arranjo de castelo de cartas (MITCHELL, 1956). Para as cargas mais baixas a estrutura se
mantém pelas forcas do tipo Aresta-Face (atrativas) e Face-Face (repulsivas). Com a inundagao
essas forgas sdo reduzidas pela mudanca da constante dielétrica e isso produz o colapso do
arranjo Castelo de Cartas supracitado. Ao aplicar cargas mais elevadas, ha o deslizamento nos
contatos e até o numero de ligagdes Aresta-Face ¢ reduzido produzindo uma certa aproximagao
das particulas. Assim, a parte do colapso que estava associado ao deslizamento nos contatos de
tais arranjos (Aresta-Face) sera reduzido e, portanto, o colapso estaria associado

majoritariamente a redugao das forgas de Coulomb (Face-Face).

A Figura 4.6(a) e (b) apresenta a porosimetria por intrusdo de mercurio das amostras inundadas
utilizando 4gua destilada, Observa-se que a redugao na PSD (Figura 4.6(b)) se da nos poros de
maior abertura, o que pode indicar que a hipétese de destruicdo dos poros formados pelas
ligagdes Aresta-Face ¢ adequada para explicar o decréscimo no colapso para cargas mais
elevadas. Pedrotti e Tarantino (2018) observou a redugdo dos macroporos nos ensaios de

porosimetria de caulinita saturadas com agua nas tensdes efetivas de 70 e 2220 kPa.
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Figura 4.5- Variacdo do potencial de colapso da inundagdo com dgua destilada e a tensao
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A Figura 4.7 apresenta as imagens de microscopia eletronica de varredura das amostras
inundadas apos carregadas nas tensdes de 24, 50 e 1600 kPa. E possivel observar a presenca de
aglomeragoes de particulas para todos os carregamentos, entretanto ndo se pode observar uma

diferenciagdo dos aspectos microestruturais com a tensao de inundagdo da amostra.

A Figura 4.8 (a) e (b) apresenta o adensamento com o colapso para as diferentes cargas
utilizando hexametafosfato como fluido de inundagdo. A Figura 4.9 apresenta o potencial de

colapso utilizando dispersante para as diferentes tensdes verticais. A
Figura 4.10 (a) e (b) apresenta a porosimetria das amostras inundadas utilizando dispersante.

Os resultados de inundagdo com agua e dispersante diferem. De acordo com Lagaly (1989) os
agentes dispersantes atuam de diferentes formas: fornecendo ions ao sistema, alterando as
cargas de superficie de positiva para negativa, aumentando o pH da solugdo. Nesse caso, a
solucao de hexametafosfato destrdi totalmente as ligagdes do tipo Aresta-Face (pela mudanca
das superficies de positiva para negativa), e isso explica o aumento do colapso para todas as

cargas.
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Figura 4.7- Microscopia eletronica de varredura das amostras inundadas com agua destilada
(a) Inundacao tensao efetiva de 24 kPa (b) Inundacao tensao efetiva de 50 kPa (c) Inundagao
tensdo efetiva de 1600 kPa.
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A Figura 4.11 apresenta os resultados dos ensaios de microscopia das amostras inundadas com
solucdo de hexametafosfato. Assim como nas amostras inundadas com agua destilada, pouca
conclusao pode ser obtida sobre diferengas nos aspectos microestruturais das amostras,
entretanto € possivel observar que as amostras inundadas com adgua apresentaram maiores poros

que a amostra inundadas com hexametafosfato.
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Figura 4.11-Microscopia eletronica de varredura das amostras inundadas com
hexametafosfato de sddio (a) Inundagao tensao efetiva de 24 kPa (b) Inundagao tensdo efetiva
de 50 kPa (c) Inundagao tensdo efetiva de 1600 kPa
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4.2.2 ENSAIOS TIPO 2

A Figura 4.12 apresenta o resultado dos ensaios em que foi realizada a variagao da concentragao
de hexametafosfato no fluido de inundagao. Todos os ensaios foram preparados com a caulinita
em po (na umidade higroscopica) carregada até a tensdao de 100 kPa. Apos adensamento do po,
foi realizada a saturacdo com o fluido. Na Figura 4.12 ¢ apresentada também a curva do ensaio
da inundacdo da caulinita na tensdo de 13 kPa com agua destilada, como referéncia, e a curva
da inundagdo com agua destilada na amostra carregada com 100 kPa.

A Figura 4.13 apresenta a relagdo entre a variacao do potencial de colapso com a concentragao
do dispersante. Observa-se que o potencial de colapso aumenta com o aumento da concentragao
do fluido, ou seja, um aumento da disponibilidade de ions para alterar as cargas na superficie
de positiva para negativa. Porém, esse aumento limita-se até¢ um certo valor, a partir do qual o
aumento da disponibilidade de ions nao terda mais efeito visto que as cargas positivas existentes

na superficie da particula ja foram supridas. Neste caso, esse excesso de ions ndo aumentara as

deformacgdes.
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4.3 DISCUSSAO

A influéncia da constante dielétrica do fluido intersticial no comportamento mecanico dos solos
foi estudada por diversos autores. Na Figura 4.14 ¢ apresentado resultados de amostras
adensadas de Sridharan e Rao (1973) no qual o indice de vazios no equilibrio (apos
carregamento) ¢ comparado com a constante dielétrica do meio. O indice de vazios no equilibrio

diminui com o aumento da constante dielétrica.

Nos fluidos com menores constantes dielétrica, as for¢as de Coulomb sdo maiores e ira ocorrer
uma maior atragdo entre as particulas, do tipo Face-Aresta, e maior repulsao Face-Face. Isso ira
promover uma configuragdo com maiores distancia estre as particulas (do tipo castelo de
cartas). Para maiores constantes dielétrica, ocorrerd uma diminui¢ao do potencial de superficie,
diminuindo as forcas de atragdo de Coulomb (Face-aresta), favorecendo o deslizamento nesses
contatos. Além disso, as forcas de repulsdo (Face-face) de Coulomb reduzem, permitindo que
as particulas fiquem mais proximas, gerando menores volumes. A Figura 4.14 apresenta as
diferentes configuracdes dependendo da constante dielétrica do meio. Pedrotti e Tarantino
(2018) também realizaram estudos para observar a influéncia da constante dielétrica na
compressibilidade de argilas utilizando como fluido 4gua, acetona e ar, com resultados

semelhantes aos estudos de Sridharan e Rao (1973).

Nessa pesquisa, foi observado que a variagdo da constante dielétrica do meio (ar e 4gua) gera
diferentes indices de vazios para o mesmo carregamento (Figura 4.3). Os ensaios de colapso
permitiram observar a influéncia das forgas entre particulas no comportamento mecanico da
caulinita, além de permitir inferir sobre o arranjo e orientagdo das particulas. Comparando os
potenciais de colapso para a dgua destilada e para o hexametafosfato (Figura 4.15), duas
importantes observagdes podem ser feitas: o potencial de colapso ¢ maior ao ser utilizado

hexametafosfato e o potencial de colapso diminui com o aumento do carregamento aplicado.

Verifica-se que o colapso estd diretamente relacionado as propriedades do fluido de inundacao,
visto que a mudanga de fluido intersticial gerou diferentes resultados. Dentre as caracteristicas
do fluido, pode-se citar a constante dielétrica (ar-dgua), a alteragdo do pH e a concentragao de
ions. Assumindo que as for¢as de Coulomb controlam o comportamento, a diferenca entre o
colapso com 4gua e com o hexametafosfato de sddio pode ser explicado pelos diferentes
arranjos entre particulas existentes ao ser utilizado cada um dos fluidos. No caso das amostras

inundadas com hexametafosfato de sodio, ocorreu a mudanca das cargas de superficie positivas
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para negativas. Isso levou o indice de vazios final das amostras inundadas com dispersante a
apresentarem maiores colapsos. Além disso, pelo MIP observa-se menores poros nas amostras

inundadas por hexametafosfato.

Pressao 13,4 kN/m?

1,4
O Pressao 53,6 kN/m?
a s
13 % & Pressao 214,5 kN/m?
2 _ % Pressao 858,0 kN/m?
= .
£ 1,2 = o
=
@ A
vl
2 1,1
8
5 ‘i A
g 1,0 =
w & &
-
S 0,9
=
= x*
0,8 X a
x W
0,7
4
0,6 \
0 20\ 40 60 80 100 120

Constante dielétrica

=

l Atracio menor (Coulomb)

#
T Atracio maior (Coulomb)

T Repulsdo maior (Coulomb) l Repulsgo menor (Coulomb)

Figura 4.14- Variacao do indice de vazios no equilibrio com a constante dielétrica do fluido
de inundagdo (Modificado- SRIDHARAN e RAO, 1973).

Observa-se também um pequeno aumento seguido da diminui¢do do potencial de colapso com
o aumento do carregamento. Esse comportamento ¢ observado para os dois fluidos de
inundacgdo (agua destilada e dispersante). O aumento inicial do colapso até 50 kPa ocorre devido
ao deslizamento nos contatos do arranjo de castelo-de-cartas existente no pd da caulinita

(interagdes aresta-face), que permaneceram devido as baixas cargas aplicadas.
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A diminuicdo do colapso apds a carga de 50 kPa ocorre pois o carregamento diminui as
distancias entre particulas, desfazendo ou reduzindo as interagdes nos contatos (face-aresta),
rotacionando as particulas. Com o aumento do carregamento, ocorre uma orientacdo das
particulas a medida que maiores tensdes verticais sdo aplicadas sobre a amostra e menores
colapsos sdo observados com o aumento das cargas. Pedrotti (2016) observou o mecanismo
associado as configuragdes de contato entre as particulas de caulinita (interagdo aresta face) e
chamou a rotacdo e orientagdo das particulas, com a extingdo do contato, de deformagdes
pléasticas. A orientagdo das particulas com o carregamento foi observada em estudos que
utilizaram microscopia para observa¢do da microestrutura de amostras de argila compactada

(CHOW et al., 2019; DJERAN-MAIGRE et al., 1998; HATTAB e FLEUREAU, 2010, 2011)

Observa-se na Figura 4.16 a comparagdo das curvas de porosimetria das amostras inundadas
nas tensodes efetivas de 24, 50 e 1600 kPa, com agua destilada e hexametafosfato. O tamanho
médio do poro das amostras inundadas com hexametafosfato ¢ menor quando comparado as

amostras inundadas com agua destilada, para a mesma tensao efetiva.

30%

25% —8— Dispersante

—6— Agua destilada
20%

15%

10%

Potencial de Colapso (%)

5%
0%
1 10 100 1000 10000

Tensdo vertical efetiva (kPa)

Figura 4.15- Comparagdo entre colapso volumétrico da inundag¢do com agua destilada e
dispersante
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Figura 4.16- Comparagdo dos ensaios de porometria das amostras inundadas com agua
destilada e solucao de hexametafosfato (a) Inundagdao da amostra na tensao de 24 kPa (b)
Inundagdo da amostra na tensdo de 50 kPa (c¢) Inundacao da amostra na tensao de 1600 kPa

A Figura 4.17(a) e (b) exemplifica como a agua e o dispersante estdo relacionados com
potencial de colapso. No p6 da caulinita, interagdes de Coulomb de natureza atrativa face-aresta
existem entre as particulas, além das interagdes repulsivas face-face. Ao inundar a argila com
agua destilada, o colapso ird ocorrer pela diminui¢do das forgas de Coulomb entre as particulas,
tanto atrativa quanto repulsiva. A menor magnitude das forgas atrativas ird favorecer a rotagao

das particulas juntamente com a reducdo das forcas de repulsdo face-face, diminuindo a
distancia entre particulas.

Com relacao a inundacdo com dispersante, Mitchell e Soga (2005) explicam que anions sdo
atraidos pela superficie de particulas ou arestas, se ligando ao mineral e aumentando a
eletronegatividade deste, como os de fosfatos, arsenatos e boratos. O dispersante, no qual o
fosfato estd presente, ird tornar a superficie das particulas negativas, e reduzird, ou mesmo
eliminard, interagdes do tipo Face-Aresta. Com isso, sera observado um maior colapso com a

diminui¢do da distancia entre particulas. A Figura 4.17(c) apresenta o que ocorre ao inundar o
po com dispersante.
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Figura 4.17- Modelo microscépico do colapso- arranjo das particulas (a) aplicagdao do
carregamento sem inundagao (b) aplicacdo do carregamento com inundagdo com agua (c)

aplicacdo do carregamento com inundacdo com dispersante.

A Figura 4.13 apresenta a relacao entre a concentracao do dispersante e o potencial de colapso
obtida nos ensaios Tipo 2. Quanto maior a concentracdo de hexametafosfato maior o colapso
da amostra, para a mesma tensdo de inundacdo. A presenca do dispersante estad relacionada a
presenca de ions negativos os quais se ligam a superficie da caulinita tornando negativa as faces
e arestas que eram positivas. Isso ira diminuir/eliminar as forgas de atragao do tipo aresta-face,
aumentando o colapso. Por outro lado, uma menor concentragdo do dispersante estarad
relacionada a forcas de Colomb de maiores magnitudes entre as particulas e a presenga de
interacdes remanescentes de atragdo aresta-face, ou seja, uma estrutura mais rigida que ira

apresentar menor colapso.

E possivel distinguir dois patamares na curva, o primeiro para as concentragdes baixas,
proximos a da dgua destilada, no qual a disponibilidade de ions ¢ ainda insuficiente para desligar
a maioria das interagdes do tipo aresta-face entre as particulas e as forcas de Coulomb entre as
particulas ainda s3o significativas. O segundo patamar estd relacionado a elevadas
concentragdes (acima de 0,01 M), com grande redu¢o das interagdes de atragdo do tipo aresta-
face entre as particulas. Nesse patamar a disponibilidade de ions pode se elevar, mas nao

ocorrera mais alteragcdes na magnitude do colapso.
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Com o modelo apresentado na Figura 4.13 ¢ possivel correlacionar o colapso, as forgas entre
particulas e a tensdo efetiva. A tensdo efetiva controla o comportamento do solo na compressao.

A equagao de tensao efetiva proposta por Lambe (1960) pode ser escrita por:

c'=0—-u=da,+R—-A

em que a tensdo efetiva € igual a uma parcela relacionada a interagdo mineral-mineral ga,,,
R sdo as forgas de repulsdo e A sdo as forcas de atrac@o. Para solos em que a interagdo mineral-
mineral ¢ pequena, as forcas elétricas entre particulas terdo grande influéncia no
comportamento do material, sendo elas parcelas da tensao efetiva. No modelo de Lambe (1960)
pode-se observar que a tensao efetiva aumenta a medida que as forgas de repulsdao aumentam e

as forcas de atracdo reduzem.

Correlacionando a tensdo efetiva com o colapso estudado nessa pesquisa, foi observado que os
maiores colapsos ocorrem devido a saturagdo com o dispersante em elevadas concentragdes. O
dispersante ira desligar as intera¢des de atracdo de Coulomb no contato Face-aresta e aumentar
arepulsdo entre as particulas (aumenta o termo R na equagao de tensdo efetiva). Assim, a tensao

efetiva sera maior na inundagcdo com hexametafosfato.

Na saturagdo com agua, altera-se os dois termos da equagdo da tensdo efetiva (R e A) quando
comparados ao meio ar. Apesar da reducdo das forgas de dupla camada atrativa e das forcas
repulsiva, essas forgas ainda estdo presentes e, portanto, o colapso ¢ menor comparado a
inundacdo com hexametafosfato. O maior colapso do hexametafosfato estd relacionado a
maiores deformacoes ¢ maiores tensoes efetivas. A tensao efetiva sera maior na inundagao com

dispersante quando comparada a caulinita inundada com agua.

A Figura 4.18 apresenta as porosimetria para as amostras inundadas tanto com dispersante
quanto com agua para dois carregamentos: 24 ¢ 1600 kPa. Comparando a porosimetria para os
dois carregamentos, observa-se uma diminui¢do dos tamanhos dos poros ao inundar a amostra
com um carregamento maior (1600 kPa). O maior carregamento ira auxiliar na quebra das
interacdes aresta-face entre as particulas, diminuindo a distancia entre particulas. Além disso,
o carregamento afeta majoritariamente os maiores poros € pouca alteragdo se observa nos
menores poros. Comparando a porosimetria para os dois fluidos, se observa que o volume
intrudido para as amostras inundadas com hexametafosfato ¢ menor. O arranjo das particulas,

estaria préximo ao apresentado na Figura 4.17, um arranjo com menor volume.
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Pode-se, ainda, correlacionar a porosimetria com a compressibilidade como feito por Delage
(2010). As amostras inundadas com diferentes fluidos (Figura 4.3) possuem diferentes valores
de compressibilidade (Cc), sendo a indice de compressao da amostra inundada com agua
destilada maior que indice de compressao da amostra inundada com hexametafosfato. Segundo
Delage (2010), quanto mais compressivel o solo, ele ird exibir PSD mais graduada, o qual
possui maiores valores de Cp, que ¢ a inclinagdo da curva acumulada PSD. E esperado,
portanto, que os valores de Cp sejam ligeiramente maiores para as amostras inundadas com
agua quando comparadas com as inundadas com hexametafosfato. A Tabela 4.4 apresenta o os
valores de Cp, no qual se observa maiores valores para as amostras saturadas com agua em

relacdo as amostras saturadas com Hexametafosfato, para as mesmas tensoes.

1,4
1,2 | e
Colapso dos poros thndados com || e 24 kPa- 4gua destilada
1 AU R I — 24 kPa- Dispersante
~~~~~~~~~ il 1600 kPa- agua destilada
Colapso dos poros tungadps com dispersante
0,8 A 1600 kPa- Dispersante
.§-
()}
0,6
0,4
0,2
0
0,001 0,01 100
Diametro (mm)
Figura 4.18- Comparagdo ensaios de porosimetria com diferentes fluidos
Tabela 4.4- - Calculo do coeficiente Cp e Cc
Tensdo de inundacao Fluido Cp/Cc
24 kPa Agua destilada 1,77/0,36
24 kPa Dispersante 1,46/0,15
1600 kPa Agua destilada 1,48/0,20
1600 kPa Dispersante 1,43/0,19
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44 CORRELACAO ENTRE O CARREGAMENTO EXTERNO APLICADO E A
DISTRIBUICAO DE ORIENTACAO DAS PARTICULAS

Foi observado nos estudos sobre colapso que a deformabilidade da caulinita est4 relacionada a
resisténcia nos contatos das particulas (interagdes aresta-face), chamado de mecanismo I por
Sridharan e Rao (1973). Também foi observado que as forgas eletroquimicas irdo influenciar

no comportamento, mostrado no ensaio utilizando hexametafosfato como fluido de inundacao.

Comparando-se os indices de vazios apos a inundag¢do com agua destilada e dispersante ¢
observado que o volume ¢ menor com dispersante. O menor volume estaria relacionado a uma
disposic¢do das particulas mais orientada, no qual os contatos face-aresta foram “quebrados”, ou
pela agdo do carregamento, ou pela alteragdo da carga das arestas (ou face octaédrica) da
caulinita ao adicionar o dispersante. A distribuicdo da orientacdo das particulas com o
carregamento foi observada em amostras de caulinita estudadas por Hattab e Fleureau (2011)
submetidas a carregamento em ensaios triaxiais nas argilas, nas argilas caulinita St. Austell
estudadas por Djeran-Maigre et al. (1998) submetidas a compressdo unidimensional e na

caulinita Speswhite estudadas por Chow et al. (2019) submetidas a compressao unidimensional.

Apesar de nao ser possivel observar nas imagens das amostras estudadas nessa pesquisa a
orientagdo das particulas utilizando o MEV, ha na literatura diversos estudos que constataram
o processo de orientagdo das particulas com o carregamento. Por exemplo, Djeran-Maigre et al.
(1998) analisaram a microestrutura da caulinita utilizando microscopio eletronico de
transmissao apos o carregamento com 100 kPa, 1 MPa, 8 MPa e 20MPa. Quanto maior a tensao
aplicada, menor o indice de vazios e os resultados de microscopia apontaram para uma maior
orientacdo das particulas. Na Tabela 4.5 ¢ observado os parametros da distribuicdo normal
ajustada para os dados da orientagdo da particula com o carregamento (DJERAN-MAIGRE et
al., 1998). Na Figura 4.19 observa-se os dados ajustados utilizando a fun¢do de distribuigcdo
normal no qual o desvio padrao vai diminuindo com o carregamento, mostrando o processo de

orientacdo das particulas (90° correspondendo ao alinhamento horizontal das particulas).

Tabela 4.5- Orientagdo das particulas (DJERAN-MAIGRE et al.,1998)

Carregamento 1 desvio
(MPa) média padrao

0,1 83,95 40,99

1 90,62 34,01

8 89,90 21,67

20 86,34 19,35
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Figura 4.19- Dados ajustados a partir de Djeran-Maigre et al. (1998). Funcao distribui¢ao da
orientacao das particulas (POD).

A distribui¢dao de orientagdo das particulas ira ser alterada por diferentes aspectos, como o
fluido intersticial e o carregamento, os quais influenciam no comportamento mecanico do solos.
Sabe-se que o fluido intersticial afeta as for¢cas de contato entre as particulas. Por sua vez, o
arranjo das particulas é fortemente controlado pelas forgas de contato. E possivel ilustrar, por
meio da Figura 4.20, como a distribuicao da orientacdo das particulas pode ser alterada pelo
carregamentos ou pela mudanca do fluido interticial. Para isso é necessario assumir que, para o
mesmo indice de vazio, teria-se distribui¢des semelhantes para diferentes fluidos, independente

da tensao aplicada.
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Figura 4.20- Hipdtese da orientagdo das particulas com o carregamento

4.5 COMENTARIOS GERAIS SOBRE O ESTUDO

Neste capitulo foi apresentado um estudo da investigagdo de como as forgas entre particulas
estdo relacionadas ao comportamento mecanico, bem como a relagdo com o arranjo das
particulas. O colapso esta relacionado a maior ou menor dificuldade de produzir rotagdo nas

particulas, devido a alteracdo das forgas e arranjo entre particulas.

Nos estudos de colapso foi estudada a influéncia da permissividade, do carregamento aplicado
e a presenga do dispersante. Observou-se que o colapso aumenta até aproximadamente tensdes
de 50 kPa, relacionada ao colapso do castelo de cargas. Apos 50 kPa observa-se uma redugdo
do colapso, tendo em vista que o proprio carregamento ja gerou uma quebra na estrutura da
amostra, aproximando as particulas. Comparando o colapso com dgua e com hexametafosfato,
observa-se que o colapso ¢ maior com hexametafosfato, assim como as tensoes efetivas finais
da amostra, estando esse fato relacionado a um aumento nas interagdes de repulsdo entre as

particulas, conforme a defini¢do das tensdes efetivas proposta por Lambe (1960).

Foi observado também, nos ensaios de porosimetria, que para os maiores colapsos, verificaram-
se os menores tamanho médio do poro. A alteragdo na porosimetria esta relacionada ao arranjo
das particulas. Apesar de ndo ser observado uma orientacdo das particulas com o carregamento

nas imagens de microscopia deste trabalho, a orientacao das particulas foi observada por outros
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autores (CHOW etal., 2019; DJERAN-MAIGRE et al., 1998; HATTAB ¢ FLEUREAU, 2010,
2011). A distribuicao da orientagdo das particulas € um importante aspecto microestrutural e no
proximo capitulo sera abordado como a distribuicdo da orientacdo das particulas se

correlacionam com a compressibilidade.
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5 ABORDAGEM MECANICA-ESTATISTICA PARA O ESTUDO DOS ASPECTOS
MICROSCOPICOS DE ARGILA E SUA CORRELACAO COM PROPRIEDADE
MACROSCOPICAS

O comportamento de solos e outros materiais particulados pode ser descrita por meio de uma
abordagem continua ou discreta. As abordagens continuas levam em consideragdo variaveis
macroscopicas como tensao efetiva, deformacdo, suc¢do, dentre outras, para descrever o
comportamento dos solos com a menor quantidade de parametros possivel. Os ensaios de
compressdo oedométrico, compressao triaxial, cisalhamento direto sdo utilizados para obter os

parametros macroscéopicos dos materiais, como coeficiente de adensamento e angulo de atrito.

Na abordagem continua hd pouco ou nenhum entendimento sobre o que ocorre no nivel de
particula. Perguntas elementares como o porqué existe uma linha de estados criticos e o porqué
existe a linha de compressdao normal ainda continuam sem resposta. Apesar disso, diversos
modelos foram desenvolvidos para representar o comportamento de solos. Alguns buscam
incorporar aspectos microscopicos, mas um exame mais minucioso demonstra que isso €
parcialmente verdade (TARANTINO e DE COL, 2008; ALONSO et al. 2013, LOPES, 2016,
CORDAO NETO et al. 2018).

Por outro lado, a interpretagdo do comportamento dos solos utilizando abordagens discretas
permite o estudo do material como um meio particulado, incorporando varidveis microscopicas
como a forma da particula, distribuicdo granulométrica, orientagdo e arranjo das particulas,
forga entre particulas etc. O Método dos elementos discretos (DEM), método frequentemente
utilizado em geotecnia para simulagdo de particulas, considera cada particula do meio
individualmente, utilizando a Segunda Lei de Newton para descrever o movimento das
particulas. Além disso, sdo utilizados modelos de contato entre as particulas para calcular as
principais forgas e momento entre elas. A grande vantagem desse método ¢ a simplificacdo da
quantidade de parametros, além da visualizacdo do que ocorre no nivel microscopico. O
desenvolvimento desses modelos para solos arenosos ou materiais particulados, com tamanho
maior que a fragdo areia, estd num nivel de desenvolvimento elevado (JENSEN et al., 2001;

MIRGHASEMI et al., 2002; SALLAM, 2004; PENA, 2008, ZULUAGA, 2016).

Porém, a utilizagdo de abordagens discretas para solos finos se encontra em aprimoramento. As

particulas de solos finos apresentam elevadas superficie especifica e o estudo da interagdo entre
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as particulas deve considerar as forcas de natureza eletroquimica entre as particulas, como as
de dupla camada, van der Waals, forcas capilares, além das for¢as mecanicas
(SANTAMARINA, 2001; ANANDARAJAH e CHEN, 1997, MORAIS et al., 2021). A
incorporagdo dessas forcas, para cada particula, eleva consideravelmente o custo
computacional, sendo, muitas vezes, realizadas simplifica¢des, gerando distanciamento das

analises para o problema real (PAGANO et al., 2020).

Considerando que o estudo discreto de argilas no nivel microscdpico ¢ um problema com
muitos graus de liberdade, a mecanica estatistica revela-se como uma ferramenta atraente para
estudar esses materiais. A mecanica estatistica surgiu para resolver problemas de
termodindmica utilizando abordagens probabilisticas para considerar as propriedades de um
grande nimero de particulas. Essa ferramenta consegue relacionar, com um ntimero reduzido
de parametros, caracteristicas microscopicas com comportamento macroscopico (JAYNES,
1957). Apesar de inicialmente ser aplicada a problemas de termodinamica, essa ferramenta
atualmente ja ¢ utilizada em diversas areas da ciéncia (BAHRI et al., 2020; KUSMARTSEV,
2011), inclusive na area de Engenharia Geotécnica (FUKUE e MULLIGAN, 2009). Na
mecanica estatistica € necessario a defini¢cdo de varidveis microscopicas que se relacionem com

0 comportamento macroscopico do material.

Segundo Salina (2005), os ingredientes para descrever o sistema fisico em equilibrio pela
analise mecanica estatistica sdo trés: a) deve-se realizar a especificacdo dos estados
microscopicos do sistema; b) estabelecer um postulado estatistico basico e utilizar a teoria da
probabilidade; e por fim, c) deve-se estabelecer uma conexao com a termodinamica, ou seja,

com as varidveis macroscopicas.

O sistema formado por particulas de argila, numerosas ¢ da ordem de micrometros, possui
elevado nimero de graus de liberdade, e envolve forcas de natureza eletroquimica entre as
particulas. A mecanica estatistica permite que seja adotado um modelo simplificado para o
estado microscopico, mas que incorpora as caracteristicas essenciais para observacdo do
comportamento desses solos. Além disso, ¢ adotada uma relacdo entre os aspectos
microscopicos € o comportamento macroscopico. Na termodinamica isso € feito considerando
por exemplo a pressdao, volume e temperatura no campo macroscopico e velocidade das

particulas no campo microscopico.

No estudo do comportamento de solos finos alguns candidatos a variaveis microscopicas sao:
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a) Distribuicdo do potencial/campo/forca
b) Distribui¢do do tamanho de poros (PSD);
c) Distribuigdo da orientacao das particulas (POD).

A distribuicdo do potencial passa pela necessidade da definicio de uma equagdo para o
potencial de cada particula (ANANDARAJAH, 2000; LIU et al., 2015; SJOBLOM, 2016;
PAGANO et al., 2020), o que ndo ¢ uma tarefa trivial. Por outro lado, as duas ultimas (PSD e

POD) podem ser medidas com a utilizagdo de equipamentos como MIP e ESEM.

Alguns trabalhos tentaram correlacionar a PSD com o comportamento mecanico, porém, ainda
ndo had uma forma que permita retirar uma propriedade microscopica relacionada ao
comportamento mecanico a partir da PSD (ALONSO et al., 2013; CORDAO-NETO et al.,
2018). A interpretagao da PSD nao fornece nenhuma informagao sobre a morfologia do poro,
ou se esse poro ¢ resultado do espaco existente entre duas ou mais particulas. Assim, nao ¢
possivel converter a PSD em uma informagao que pudesse alimentar um modelo de elementos
discreto, por exemplo. Apesar disso, a distribuicdo de poros ainda ¢ um candidato e nao deve

ser totalmente abandonada.

Porém, para materiais alongadas como a caulinita, € que possuem uma distribui¢do de tamanho
de particulas aproximadamente uniforme, a orientagdo ¢ uma variavel que pode realizar essa
conexao entre 0 comportamento macroscopico e as caracteristicas microscopicas. Bayesteh e
Mirghasemi (2015) e Wensrich et al. (2017) mostraram que € possivel obter relagdes entre a
orientagdo de particulas, com aspectos macroscopicos, como indice de vazios, € fendmenos

macroscopicos, como permeabilidade e compressibilidade.

A partir dos estudos das forcas entre particulas e do colapso realizados no Capitulo 4 e
observagoes da literatura (DJERAN-MAIGRE et al., 1998; HATTAB; FLEUREAU, 2010;
LOPES, 2016) foi constatado que o comportamento macroscopico de compressibilidade do solo
estd diretamente relacionado com o arranjo das particulas (fabrica). Além disso, pode-se
correlacionar a distribuicao da orientacao das particulas com a entropia. Nesse trabalho, sera
utilizado uma abordagem probabilistica para extrair as informagdes microscopicas sobre a
orientagdo das particulas as quais resultam em efeitos macroscopicos e se relacionam ao
comportamento mecanico dos solos finos. Serd demonstrada que existe uma relagdo entre a

distribuicao da orientagdo, a entropia e a tensao vertical efetiva.
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5.1 ORIENTACAO DAS PARTICULAS

A distribuigdo de orientacao das particulas de argila caulinita e sua correlagdo com propriedades
macroscopicas do solo vem sendo investigada por diversos autores (DEJRAN-MAIGRE et
al.,1998; HATTAB e FLEUREAU, 2010; BAYESTEH e MIRGHASEMI, 2015; WENSRICH
et al, 2017; CHOW et al., 2019). Dejran-Maigre et al. (1998) realizaram a compressao
unidimensional em amostras remoldadas de caulinita, variando o carregamento aplicado de 0,1
a 50 MPa, para observar aspectos microestruturais, mecanicos, de permeabilidade e a
condutividade térmica dos solos. Foi observado como a fabrica (orientacdo das particulas)

influencia nas propriedades macroscépicas do solo.

Hattab e Fleureau (2010) realizaram ensaios triaxiais em argilas caulinitas remoldadas para
observar a relagcdo entre o comportamento das argilas e a evolugdo da fabrica. Imagens de
microscopia eletronica de varredura permitiram a observagdo da orientacao de particulas em
planos preferenciais ap6s compressao isotropica e apos aplicagcdo da tensao desvio. Bayesteh e
Mirghasemi (2015) utilizaram o método dos elementos discretos para observar como a evolugao
da fabrica estd relacionada com a permeabilidade de argilas ativas e com a porosidade e a

tortuosidade.

Wensrich et al. (2017) utilizaram dispersdo de néutrons para observacao da evolucdo da fabrica
(orientagdo) com a deformacdo. Com o estudo ¢ feito o desenvolvimento de um modelo
constitutivo anisotropico baseado na micromecanica das argilas. Chow et al. (2019) realizaram
a consolidagcdo unidimensional de amostras remoldadas de argila e utilizaram Microscopia
Eletronica de Varredura para observar a orientagdo das particulas de argila e a evolu¢ao dos

poros.

Observa-se que ha uma necessidade de se compreender melhor sobre a distribuicao de
orientacdo das particulas por estar relacionada ao comportamento macroscopicos dos materiais.
Assim, buscou-se nesse trabalho correlacionar aspectos microscopicos (orientagdo das
particulas) com comportamento macroscopico, utilizando mecénica estatistica aplicada ao

problema de geotecnia.
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5.2 MECANICA-ESTATISTICA E FORMULACAO DO PROBLEMA

A mecanica estatistica surgiu para resolver problemas no qual se desconhece as condigdes do
sistema, como problemas com muitas particulas e muitos graus de liberdade. Com ela € possivel
explicar as propriedades macroscopicas da matéria com base no comportamento dinamico de
seus constituintes microscopicos (LUZZI, 1999). Para isso, a mecanica estatistica faz uso de
Teorias da Probabilidade para estudar um comportamento médio do sistema no nivel

microscopico.

A mecanica estatistica surgiu vinculada a problemas Termodinadmicos, sendo ela utilizada para
resolver os problemas relacionados a transformacao de calor e trabalho. A Termodinamica
Gibbsiana ou Estatistica tem o enfoque na base proporcionada pela mecanica microscopica

acompanhada da Teoria de Probabilidade (LUZZI, 1999).

Para a formulagdo do problema foi realizada a deducao de uma equacao de distribuicdo de
probabilidade para a orientagdo de particulas baseada nos conceitos de mecanica estatistica.
Para a mecanica estatistica, em um sistema fechado e em equilibrio termodinamico, todos os
estados possiveis t€ém igual probabilidade de ocorrer. Considerando um sistema com N
particulas (Figura 5.1), em que cada particula N; possui, em determinado instante, nivel de

energia g;, entdo:
N =Y N; (5.1)

E = ZgiNi (52)
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Figura 5.1- Distribui¢cdo de particulas em niveis de energia

Em que i ¢ o valor do nivel de energia discretizado, €; ¢ o nivel de energia e E ¢ a energia total

do sistema. Pode-se escrever as equagdes em termos de probabilidade, em que:

P(g) = (5.3)
XPh(e) =1 (5.4)
2 &P (&) = (E) (5.5)

onde (E) ¢ a energia média do sistema e P,.(¢;) ¢é a probabilidade de encontrar uma particula
com nivel de energia igual a ; no sistema. H4 diversos arranjos na condicao de equilibrio do

sistema, sendo possivel calcular o nimero de combinagdes possiveis por:

Q0=—"2" (5.6)

T N;IN3IN3!..Npp!
onde m ¢ o numero de estados discretos de energia. Da defini¢ao classica de entropia tem-se:
S = —kglogl (5.7)

onde kg ¢ a constante de Boltzmann. Outra forma de definir a entropia ¢é:

S = —kp X[P (&) log (P (e)] (5.8)
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Realizando a maximizagdo da entropia, a fungdo de distribui¢do de energia para cada particula,
derivada no Apéndice B, pode ser escrita por:

&i

P(e) =ge ®o (5.9)

onde T ¢ a temperatura e Z ¢ a funcao de parti¢cdo expressa por:

Z=Ye kT (5.10)

Para correlacionar as variaveis microscopicas € macroscopicas de materiais particulados
utilizando a Equacao 5.9, precisa-se selecionar uma variavel microscopico da particula para
associa-lo com energia. Considerando a caulinita submetida a um carregamento unidimensional
(oedométrico), a energia disponivel €; de cada particula pode ser associada com o trabalho para
rotacionar uma particula. Isso ¢ feito por meio do calculo do méximo trabalho realizado por
cada particula. Idealizando a particula de caulinita, o trabalho infinitesimal dW ¢ definido por

(Figura 5.2):

onde dF ¢ a forga infinitesimal e §,,,4, ¢ 0 deslocamento de um ponto até que ele atinja a posi¢cao
normal ao carregamento. Serd assumido que somente a tensdo efetiva vertical atua no calculo

desse trabalho. Assim:

dF = oy, cos (%) dxdz (5.12)
(¢
A8,y = 27 sin (%) (5.13)

onde oy, ¢ a tensdo vertical efetiva, r ¢ a distancia radial ao ponto em que a forga infinitesimal

atua e pode ser reduzido ao raio de rotacdo da particula. Assim, dW ¢ definido por:
dW = ay, cos (%) dxdz 2 r sin (%) (5.14)

ou
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dw = oy, r sin(a)dxdz (5.15)

E usando a relagdo entre a ¢ 8, dW ¢ dado por:

dW = —a;, cos(0) sin(8)r drdz (5.16)
ou
dw = —%03’, sin(26) rdrdz (5.17)

O maximo trabalho que uma particula pode realizar ¢ dado pela integral da equacao:

W = —%03’, sin(26) [ rdrdz (5.18)
ou
W = —%03’, sin(26) [rdA (5.19)

onde dA ¢ o infinitesimal da drea. Assumindo que o formato da particula de caulinita ¢ um

hexagono, o trabalho pode ser definido por:

W = —=sin(60 )oysin26 r 12 (5.20)
ou
W = —0.16 g, sin 20 r [? (5.21)

onde [ ¢ o diametro da particula.

O tnico parametro que precisa ser ajustado € r. O trabalho ¢ funcdo exclusiva de gy, e 8. Por

fim, pode-se igualar o trabalho a energia potencial para obter-se a relagdo entre a energia, ¢&;, €

a orientagdo de cada particula, que ¢ dada por:
g = —0.16 gy, I°r sin 26; (5.22)

Assim, a fun¢do de distribui¢ao de energia pode ser reescrita como funcao da orientacao das

particulas por:

101



0.16 og, 12rsin 2 i
1 Tk
P.(6;) = A B

ou

0'3; 12Rsin 2 i
1 Tk
P.(6;) = 7€ B

onde R ¢ igual a 0,167.

(5.23)

(5.24)

Para problemas isotérmicos, a varidvel macroscopica e microscopica sao a tensdo vertical

efetiva e a orientagcdo da particula respectivamente. Essa equagdo ¢ equivalente a equacao de

Maxwell-Boltzmann em termodinimica.
E,' = (I)’,dde

\‘Q:a+90”\

Figura 5.2 Trabalho disponivel associado a orientag@o da particula

5.3 FORMULACAO OBTIDA PELA PRINCIPIO DE MAXIMIZACAO DA ENTROPIA

AJUSTADA A DISTRIBUICAO DE ORIENTACAO DE PARTICULAS

Os dados utilizados para validar a formulagdo foram obtidos na literatura (DEJRAN-MAIGRE

etal.,1998; CHOW etal., 2019). Nesses estudos, a orientacao das particulas de argila submetida

a compressdao unidimensional (Figura 5.3) foram obtidos por diferentes métodos conforme

relacionado no item 2.4. Dejran-Maigre et al. (1998) fizeram a compressao unidimensional em

amostras remoldadas de caulinita proximas ao limite de liquidez com carregamento de 100,

1000, 8.000 e 20.000 kPa. Chow et al. (2019) realizaram consolida¢do unidimensional de
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amostras remoldadas com umidade duas vezes o limite de liquidez da argila. As amostras foram
carregadas com 30, 100 e 250 kPa. A Tabela 5.1 apresenta os estudos de onde foram obtidos os
dados para essa pesquisa e as principais caracteristicas do material. Todos os estudos utilizaram

a argila caulinita.

1,80

oS L CEEY N —&— Djeran-Maigre et al. (1998)

S-S ---- Chow et al. (2019)

1,00

indice de vazios

0,80

0,60

0,40

0,20
1 10 100 1000 10000

Tensdo vertical efetiva (kPa)

Figura 5.3- Dados de ensaios oedométricos dos estudos de orientacao

Tabela 5.1- Estudos de orientagdo de particulas

Superficie
Estudo Argila Gs LL LP especifica Cc Ce
(m*/g)
] ) Caulinita St.
Dejran-Maigre et
Austell * 66% | 33% 40 0,49 0,12
al.(1998) )
(Tessier, 1984)

Chow ¢ Wang Caulinita
) 2,60 | 65% * 14 * *

(2019) Speswhite

*Dados nao informados nos trabalhos

O ajuste da distribuicdo da orientagdo das particulas para cada carregamento foi realizado
utilizando a equagdo deduzida anteriormente (Eq. 5.24). A Tabela 5.2 apresenta os dados
utilizados na calibragdo e a Figura 5.4 e Figura 5.5 apresentam o ajuste dos dados utilizando a

formulacao mecanica estatistica.
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Tabela 5.2- Dados da calibragdo

Temperatura (T) 298,15 K

Constante de Boltzmann (kg) 1.38x 10723 J/K

Maxima dimensao da particula (1) 1um

Tensao efetiva associada para ‘
, Dados da literatura
cada amostra (ay)

R (m) Dejran-Maigre et al. (1998) 7,5 x1071°
R(m) Chow et al. (2019) 8,0x 10714

Para o ajuste, foi utilizada a simplificagdo em que a dimensdo da particula é constante e
correspondente ao D¢, do material. O parametro a ser ajustado ¢ R, o qual ird capturar as
interagdes causados por outras particulas que ndo foram consideradas. Isso deve-se ao fato que
na formulacao do potencial mecanico interagdes com outras particulas foram desconsideradas.
Cabe destacar que o valor de R ndo ¢ a dimensdo correta do espaco que a particula pode
rotacionar. Outras incertezas relacionadas a diferentes condi¢des de contorno estao inseridas

nessa variavel.

0,35 0,35

0,30 0,30

0,25 0,25

0,20 0,20
& &

0,15 0,15

0,10 : 0,10

.
.
0,05 R ek 0,05 - -
. %90 S ane - ) s
e .—.—r’-t—._‘—._' T res, s s ot . .
i ;
0 45 gg 135 180 0 45 33 135 180
(a) (b)
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0,20 0,20
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0 45 920 135 180
20

(©)

Figura 5.4- Distribuicdo de orientacdo Dejran-Maigre et al. (1998) (pontos) e ajuste presente
neste trabalho (linha continua) (a) n = 61%, ¢’y= 100kPa, (b) n = 52%, ¢’v= 1,000kPa, (c) n
=40%, o’v= 8,000kPa, and (d) n = 32%, ¢’v= 20,000kPa.
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Figura 5.5- Distribui¢ao de orientagdo Chow et al. (2019) e ajuste no presente neste trabalho

(2) n = 61%, 6’y = 30kPa, (b) n = 59%, ¢’y = 100kPa, (c) n = 55%, 6’y = 250kPa.

5.4 RELACAO ENTRE A DISTRIBUICAO DE ORIENTACAO DAS PARTICULAS E A
COMPRESSIBILIDADE

A partir Eq 5.24 ¢ possivel calcular a entropia, a qual se relaciona com a compressibilidade do
sistema, conforme sera demonstrado nesse item. Segundo Salina (2005) a energia interna U do
sistema € fun¢do das variaveis extensivas entropia S, volume V e numero de particulas N, € o

diferencial total:

dU = (Z_z)V,N ds + (Z—g)S‘N dv + (Z—Z)S’V dN (5.25)

Além disso, as variaveis extensivas do problema podem ser escritas em termos de valores

médios por particulas, sendo a energia interna média u = 0 volume médio ocupado por cada
. 4 . S

particula v = ~ ¢ aentropia média s = R

O diferencial total da energia interna descreve um processo termodinamico. Segundo a primeira

lei da termodindmica a energia interna do sistema ¢:
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AU = AQ + AWhecanico + AVunimico (5.26)
que pode ser escrita por:

AU = TAS — pAV + uAN (5.27)

Assim, comparando-se a Eq. 5.27 e Eq. 5.25 tem-se:T = (Z—g) ,Pp=— (3—5) e o potencial
V.N SN

. U - . T
quimico y = (5) . No caso do problema estudado a variacao do potencial quimico ¢ zero e
%

a energia interna média pode ser escrita entao por:

du = (Z—Z)v ds + (Z—:)S dv = Tds — pdv (5.28)
No problema da distribuicdo das orientagdes de particulas, a energia de uma particula ¢é
associada a sua orientagdo 0. Assim, a distribui¢do da energia ¢ relacionada com a distribui¢cao
das orientagdes 6;. No caso de carregamento 1D, a média das orientagdes ¢ constante ou pode
ser assumida constante conforme resultados apresentados na Tabela 4.5 e nas Figura 5.4 ¢

Figura 5.5. Logo, pode-se considerar que a varia¢do da energia interna do sistema ¢€ zero.

Quando um carregamento ¢ aplicado a amostra de solo na condi¢ao 1D, parte do carregamento
¢ armazenado na forma de energia interna, deformacao elastica, e parte € dissipado na forma de
trabalho plastico. Quando o carregamento ¢ retirado a energia armazenada na forma de
deformacdes elastica ¢ recuperado. A amostra final terd variacdo na porosidade, porém a
energia interna apds o carregamento e descarregamento ndo mudara. Isso esta de acordo com o

fato de a orientagdo média das particulas também ndo se alterar.

Considerando que o trabalho aplicado em um ensaio de compressao unidimensional pode ser

eXpresso por:

dW = aj,dV (5.29)

A variagdo da energia interna pode ser expressa por

dU =TdS — g,dV (5.30)
Dividindo a Eq. 5.30 pelo volume V,
du = Tds — oyde, (5.31)

E, considerando que a energia interna ¢ 0:
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o) =TE (5.32)

dey
ou ainda
do d?s
E .= —2X=T 5.33
oed de, dZe, ( )

Nas Eq. 5.32 e Eq. 5.33 observa-se que existe uma relacdo entre a rigidez do solo e a entropia
do sistema. A Figura 5.6 apresenta os dados de adensamento das amostras de (CHOW et al.,
2019; DJERAN-MAIGRE et al., 1998), juntamente com a entropia a partir da Eq. 5.24,
deduzida utilizando mecanica estatistica. Na figura o eixo principal ¢ o indice de vazio das
amostras utilizadas para calibrar a equagdo (5.24) e o eixo secundario ¢ o valor da entropia

calculado a partir da Eq. (5.24) e Eq (5.8).

1,80 35
Lo ———eX__ x —&8— Djeran-Maigre et al. (1998)
BRI S -~~~ Chow et al. (2019) 30
1,40 N X  Entropia
%0, 26 25
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® 1,00 20 2
) =
% 3
0,80 S
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&
0,60
- 10
0,40
)
0,20
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1 10 100 1000 10000 100000
Tensdo Vertica (kPa)

Figura 5.6- Relagdo entre entropia, indice de vazios e tensdo vertical.

Abordagem semelhante ¢ apresentada em Halliday e Resnick (2003) para o problema que

relaciona a forca e a entropia numa borracha, sendo a for¢a expressa como:
AS
F=-T— (5.29)

em que AS ¢ a variacao da entropia e Ax ¢ a variagdo do comprimento da borracha no caso do

exemplo de Halliday e Resnick (2003).
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5.5 COMENTARIOS GERAIS SOBRE O ESTUDO

Neste capitulo foi apresentado uma forma de correlacionar a variavel microscopica distribuicao
da orientacdo das particulas com a entropia do sistema utilizando a mecanica estatistica por

meio do principio da maximizagao da entropia aplicado a meios particulados.

A entropia foi calculada considerando que a energia do sistema esta diretamente relacionada a
distribui¢do da orientagdo das particulas. Foi possivel também correlacionar a entropia do
sistema com a compressibilidade considerando os dados ajustados, da literatura, da distribui¢ao

da orientacdo das particulas com a tensao efetiva aplicada.
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6 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

O conhecimento dos aspectos microestruturais de solos finos foi objeto de investigagao neste
trabalho. Foram realizados estudos experimentais para avaliar os principais aspectos
microestruturais que influenciam no comportamento de solos finos, como as forcas entre
particulas e o arranjo das particulas. Além disso, foi desenvolvida uma formulagdo para

correlacionar a distribui¢do de orientacao de particulas e a compressibilidade dos solos.

6.1 CONCLUSOES

No capitulo 3 foi apresentado um estudo da investigagao das forgas de atragao entre particulas
de argila compactadas e o arranjo das particulas. Para determinar o tipo interagdo entre as
particulas, se de Coulomb ou van der Waals, foram utilizados ultrassom e o dispersante
Hexametafosfato de sodio. Foi observado o papel dessas forcas na aglomeragdo de particulas,
no qual as forcas de van der Waals parecem ter pequena importdncia na caulinita sem
carregamento (pO) e grande importancia a medida que se aumenta o carregamento aplicado
sobre a amostra. Por outro lado, as for¢cas de Coulomb tém sua importancia elevada no p6 de
caulina, e reduzida a medida que aumenta o carregamento sobre a amostra, As principais

interpretacdes dos resultados sdo:

e Dois mecanismos de atracdo sdo observados: as interagdes de Coulomb sdo observadas
mesmo na curva granulométrica do p6 da caulinita (Powder-N-N). As interagdes de van
der Waals sdo observadas quando as particulas sdo estaticamente compactadas.

e A amostra compactada com energia Proctor apresentou um comportamento
diferenciado em relacdo as amostras compactadas estaticamente. As amostras Proctor
se mostraram sensiveis ao uso de dispersante na preparacdo do ensaio de granulometria,
indicando que as interagdes entre as particulas formadas pela compactagdo sdo
interagoes de atracao de coulomb.

e Asinteragdes de van der Waals aumentam com o aumento dos carregamentos, como foi
observado na comparagao dos ensaios de granulometria a laser nas curvas das amostras
em que foi realizado granulometria a laser com dispersante na preparagdo e sem
ultrassom durante o ensaio (W-N Figura 3.15). As interacdes de van der Waals tem
maior probabilidade de ocorrer em meios em que a permissividade ¢ maior e as

interacdes de repulsao de Coulomb sao menores, observados na comparagdao das
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granulometrias das curvas N-N de 100 MPa seca ¢ 100 MPa com 10% de umidade
(Figura 3.16).

e A distribuicdo de cargas ao redor das particulas de caulinita ird influenciar no processo
de aglomeragdo, como foi observado comparando as granulometrias das curvas
compactadas com 10% de dispersante (100H-N-N) e 10% de agua (100W-N-N).
Considerando que a permissividade da 4gua e do dispersante sao similares, as principais
diferencas das amostras sdo a distribuicao de cargas ao redor das particulas de caulinita,
no qual para o dispersante, ¢ negativa em todas as faces. O processo de aglomeragdo
quando utilizado dispersante serd pelo carregamento e ativacao das interagdes de van
der Waals. Na agua, ainda existe interagdes atrativas de coulomb, e o processo de
aglomeragao ¢ otimizado.

e Os ensaios de compactagdo estatica com carga de 100MPa utilizando diferentes fluidos
— ar, agua e Hexametafosfato — pode sem utilizados para definir qual das distribui¢des
de cargas na Caulinita ¢ mais provavel — CBSC ou VBSC. Tais configuracdes foram
apresentadas no capitulo 2.

e Asinteragdes do tipo face-face (stacks) e a distribuicao de cargas ao redor das particulas
de caulinita apresentado por Gupta e Miller (2010) e Liu et al. (2014), chamadas de
VBSC nesse trabalho, explicam as respostas diferentes observadas quando se altera o

fluido de compactacdo (10% dispersante e 10% agua).

No capitulo 4 foi apresentado um estudo da influéncia das forcas entre particulas na variagao
de volume (colapso) da argila caulinita. Foram realizados ensaios de colapso utilizando
como fluido de inundacdo 4gua e dispersante para observar a deformagdo da amostra e
inferir sobre as forgas entre as particulas. Foi observado que o arranjo das particulas ira
variar dependendo das forcas entre particulas, no qual o aumento das for¢as de repulsao estéa
relacionado a maiores deformagdes, ou seja, amostras de menores volumes. As principais

interpretacdes dos resultados sdo:

e A mudanga do fluido (ar, 4gua e hexametafosfato) esta diretamente relacionado a
alteracdo da magnitude (e sinal, para o caso do hexametafosfato) das forgas entre
particulas. Tal fato esta relacionado a influéncia da permissividade nas forgas de
Coulomb entre particulas. Comparando o ar e a agua, as for¢as de Coulomb serdo
maiores no ar que na agua, indicado pelo menor volume da amostra inundada com

agua.
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e O comportamento observado ao inundar a amostra com agua e com hexametafosfato
¢ similar, com maiores colapsos ao utilizar hexametafosfato. O hexametafosfato
altera ndo s6 a magnitude das forcas entre particulas, quando comparado ao ar, mas
o sinal das forcas entre particulas, de positiva para negativa, apresentando os
maiores colapsos.

e O aumento do colapso para tensdes at¢ 50 kPa estd relacionado a existéncia de
interacdes face-aresta entre as particulas, que apresenta maiores colapsos. Apds 50
kPa a maiores das interagdes face-aresta sdo desfeitas com o carregamento, estando
o colapso relacionado as for¢as de repulsdo entre as particulas.

e No MIP ¢ possivel observar menores poros paras as amostras inundadas com
hexametafosfato quando comparados as amostras inundadas com agua. Tal fato
demonstra uma mudanga no arranjo de poros e das particulas, com uma orientagao
das particulas com o carregamento, fato observado por diversos autores (CHOW et
al., 2019; DJERAN-MAIGRE et al., 1998; HATTAB e FLEUREAU, 2010, 2011).

e As maiores deformagdes, colapsos, estdo relacionadas ao aumento das tensdes
efetivas. A equagdo de tensdo efetiva proposta por Lambe (1960) correlaciona o
aumento das forcas de repulsdo com o aumento das tensdes efetivas, fato observado
ao inundar as amostras com hexametafosfato.

e A variacdo da concentragdo de Hexametafosfato demonstra como ele altera as
cargas de superficie (de positiva para negativa), em que para menores concentragoes
de hexametafosfato, o colapso € menor que para maiores concentragdes, indicando
que as cargas de superficie ndo foram totalmente alteradas. Para maiores
concentragdes as cargas de superficie estdo em sua maioria alteradas e se observa
maiores colapsos.

e E possivel relacionar a porosimetria com a compressibilidade segundo Delage
(2010), sendo observado que as amostras com maiores indices de
compressibilidades, fluido 4gua comparado ao dispersante, apresentaram maiores

valores de Cp, ou seja, apresentam uma PSD mais graduada.

No capitulo 5 foi desenvolvida uma formulacao utilizando mecanica estatistica e o principio de
maximizagdo da entropia para correlacionar a distribui¢do da orientagdo de particulas com a

entropia de sistemas particulados. As principais interpretagdes dos resultados sdo:

e A escolha da distribuicao de orientagdo de particulas como aspecto microscopico

dos solos finos para correlacionar com o comportamento mecanico foi adequada,

111



considerando o solo estudado ser caulinita. A aplicacdo da formulagdo para outras
argilas deve ser revisada.

e O principio de maximizagao da entropia foi utilizado para deducdo de uma equagao
de distribui¢do de probabilidade para as distribui¢des de orientagdes das particulas,
as quais estdo relacionadas a rotacdo das particulas de caulinita. O célculo do
trabalho para rotacionar a particula como variavel microscopica para associar com
a energia ¢; de cada particula mostrou-se preciso.

e A formulag¢do deduzida, a partir do principio de maximiza¢do da entropia, foi
ajustada para os dados de distribui¢ao de orientacdo de particulas da literatura de
forma satisfatoria, considerando a variavel a ser ajustada R, o qual ird capturar as
interagdes causados por outras particulas que ndo foram consideradas, além de
outras incertezas relacionadas a diferentes condi¢des de contorno.

e Para correlacionar a distribuido de orientagdo de particulas com a
compressibilidade, foi assumido que a energia interna do sistema ¢ zero. Essa
interpretacdo ¢ valida para o problema estudado considerando que as orientagdes das
particulas com o aumento do carregamento tendem a 90°, sendo a média das
distribui¢des aproximadamente constante. Como a distribuicao de orientagdes foi a
variavel que se correlacionou com a energia, pode-se dizer que a energia do sistema
nao varia.

e A partir das equagdes da termodinamica foi calculada uma equacao que correlaciona
a compressibilidade com a entropia do sistema (Equagdo 5.33). A relagdo entre a
entropia e a compressibilidade foi comprovada na Figura 5.6, em que a entropia
calculada, a partir da funcao de densidade para as distribuicdes de orientacao das
particulas e dos dados de distribuicdo da literatura, apresenta comportamento

semelhante a curva de compressibilidade das amostras da literatura.

6.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Considerando os resultados dessa pesquisa e a continuidade do entendimento dos aspectos
microestruturais de solos finos, algumas sugestoes de trabalhos futuros sao:
e Realizar testes de MIP com nitrogénio em amostras compactadas com elevadas
cargas (MPa) para determinagdo dos menores poros;
e Realizar estudos de colapso para obtencdo da distribuicdo de orientagdo das

amostras a partir de ensaios de microscopia eletronica de varredura (MEV);
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e Estudar qual a constante de correlagdo entre a entropia e a compressibilidade,
considerando o ajuste da formulacdo para uma maior quantidade de dados de
distribuicdo de orientagdes;

e Aplicar a formulagdo deduzida em softwares de elementos discretos para geracao de
amostras e obtencdo de correlacdo entre a entropia e a compressibilidade;

e Ampliar o estudo considerando a correlagdo da distribuicdo de orientacdo de

particulas com outros comportamentos mecanicos como a resisténcia dos solos.
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APENDICE A- MAXIMIZACAO DA ENTROPIA

Para obter a fun¢do de distribui¢do dos niveis de energia das particulas, a entropia S precisa ser
maximizada com relagdo a Pr (e;). A seguir ¢ apresentado o uso do método de multiplicadores

de Lagrange, utilizando como restrigdes as equacdes 5.4 ¢ 5.5. A funcdo a ser maximizada ¢:
G=-S+aXP(&) —1) +BX &P (e) — (E))
(A1)

onde a e [ sdo multiplicadores de Lagrange que serao definidos usando as equagdes 5.4 ¢ 5.5

como restrigoes.

A derivada da Equagdo (A1) com relagdo a Pr (e;) é:

aG

P kglogP.(¢) +1+a+ Be =0 (A2)
Rearranjando:
kglogP, (&) = -1 —a — Bg; (A3)
e
_ Qe B
P.(¢)=e ke ks (A4)
(+a)

SeZ = e kB entio:

-
P(e) =1e s (A3)

onde Z ¢ a fung¢do de particdo. Usando a equagdo 5.4 como restri¢ao, entdo:

_Bei
TP(e)=Xze Fa=1 (A6)
entao:
_Bei
Z=Ye T (A7)

Derivando Z com relagdo a f3:

_Be

oz _ —éZ ge ks (A8)

5=

outro jeito de escrever a Equacao (AS) é:
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Be;
10z 1 1 ——t
—_——_—— = — PR k
798 kBZlee B (A9)

Ainda, outro jeito de escrever a Equacao (AS) é:

—kp alaolfz = (E) (A10)

Substituindo a entropia (Eq.5.8) na Equagao (AS5), entdo:

Be;

S= —kBZ%e_g(—ﬁ:—;—logZ) (A11)
Ou ainda:
S = B(E) + kp logZ (A12)

O diferencial da Equagdo (A12) é:

dS = dB(E) + BA(E) + kg "”aogz dp (A13)
Usando a Equagdo (A10),

ds = dg (—kB alaolfz) + BA(E) + kg "”aogz dp (A14)
E entdo, B ¢ dado por:

B=ax (A15)

Da relagdo basica de termodinamica, a entropia, S, € relacionada a energia total do sistema, E,

ou com a energia média da particula, (E). Como E = N(E), a relac¢ao ¢ dada por:

as 1

aE) T (A16)
entao,

1
B=1 (A17)
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