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RESUMO
Na Coldmbia os solos derivados de cinzas vulcanicas representam 11,6% dos solos do pais e
sdo utilizados em construcdo de terraplenagem, rodovias e taludes naturais. Apresentam uma
grande variabilidade nas propriedades hidromecénicas e estruturais que dependem do grau de
pré-secagem das amostras. Para analisar a variabilidade destas propriedades foi realizado um
estudo tedrico experimental que avaliou como as alteracBes mineralégicas ocasionam
mudancas no comportamento hidromecanico e estrutural deste tipo de solos. Foi escolhido um
solo de origem vulcénica na regido de Popayan. O estudo experimental contou com um
trabalho detalhado de laboratério, estudando amostras indeformadas e compactadas (com
energia correspondente ao Proctor normal) com diferentes formas de preparacéo das amostras
(com e sem secagem prévia). Da confec¢do da curva de compactacao foram escolhidos varios
pontos de trabalho aos quais foram feitos as avaliagbes do comportamento hidromecanico e
estrutural. O estudo do solo iniciou pela caracterizacdo fisico-quimica, que foi realizada por
meio de ensaios tradicionais da geotecnia além de DRX, espectroscopia infravermelha,
analise termogravimétrica e espectroscopia mossbauer. A avaliacdo do comportamento
hidraulico foi feita por meio da construcdo de curvas de reten¢do com trajetdria de secagem e
logo molhagem, combinando as técnicas de: placa, translacdo de eixos e WP4C. O
comportamento mecanico foi avaliado por meio de ensaios de compressdo oedométrica e
cisalnamento direto. Entretanto, o comportamento estrutural foi avaliado por meio da
combinacdo de trés técnicas de caracterizagdo, a microscopia eletrdnica de varredura para 0s
microporos, a porosimetria por adsorcdo e dessor¢do de nitrogénio para 0S mesoporos e a
microscopia por intrusdo de mercurio para 0os macroporos. O estudo experimental permitiu
demostrar que a secagem das amostras afeta a estrutura mineraldgica do solo ocasionando
mudangas na granulometria e plasticidade. As duas formas de preparacdo de amostras
geraram duas curvas de compactacao totalmente diferentes. O comportamento hidraulico das
amostras sem secagem prévia apresentou uma histeresis elevada. A compressibilidade das
amostras sem secagem prévia foi maior que as amostras com secagem prévia. Finalmente a
anélise da estrutura do solo mostrou que a compactacdo e secagem diminui 0S macroporos
mas ndo afeta 0S mMesoporos, € 0S MICroporos sao mais visiveis na estrutura com secagem

prévia.

Palavras chaves: cinzas vulcanicas, comportamento hidromecanico, comportamento
estrutural , haloisita.
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ABSTRACT

In Colombia volcanic ash soils represent 11.6% of the country's and are used in construction
of earthworks, roads and natural slopes. These soils show a great variability in
hydromechanical and structural properties that depend on the degree of pre-drying of samples.
To analyze the variability of these properties was realized an theoretical-experimental study
that assessed how the mineralogical changes caused changes in hydromechanical and
structural behavior. The local of the extraction of the sample was in Popayan region. The
experimental study included a detailed laboratory work, for undisturbed and compacted
samples (with energy corresponding to normal Proctor) with different forms of sample
preparation (with and without drying). Two diferent compactation curves was constructed and
which chosen several points for the evaluations of hydromechanical and structural behavior.
For the physical and chemical characterization was used basic geotechnics tests and DRX,
infravermelha spectroscopy, Mossbauer spectroscopy and thermogravimetric analysis. The
hydraulic behavior was made by constructing retention curves with wetting and drying
trajectories, combining different techniques: plate, translational axes and WPA4C. The
mechanical behavior was assessed by oedométrica compression tests and direct shear.
However, the structural behavior was assessed by the combination of three characterization
techniques, scanning electron microscopy for the micropores, the porosimetry adsorption and
desorption of nitrogen to the mesoporous and microscopy by mercury intrusion to the
macropores. The experimental study demonstrate that drying of the samples affects the
mineralogical structure of the soil causing changes in particle size and plasticity. The two
ways of preparation of samples generated two entirely different compactation curves. The
hydraulic behavior of the samples without prior drying had a high hysteresis. The
compressibility of the samples without prior drying was higher than the samples prior to
drying. Finally, the analysis of the soil structure showed that compression and drying reduces
the macropores but does not affect the mesopores, and micropores are more visible in the

structure prior to drying.

Keywords: Volcanic ash, hydromechanical behaviour, structural behaviour, halloysite.
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1- INTRODUCAO

Os solos derivados de cinzas vulcanicas representam 0.84% dos solos a nivel mundial
(Leamy, 1984). Estes sdo de origem sedimentar, vulcanico, apresentam uma alta porosidade
(Wesley, 1973; Garcia, 2003), elevada capacidade de retencdo de agua e alta quantidade de
matéria organica (Nanzyo et al., 1989a; Broquen et al., 1995; Colombo et al., 2014).

Na Coloémbia este tipo de solos representam 11,6% do total de solos do pais (Forero-Duefias
et al., 1999). As pesquisas realizadas por Arango (1993) e IGAC (1996) mostraram a origem
e localizagdo dos mesmos. Segundo Lizcano et al. (2006), este tipo de solos se encontram em
regides de elevado crescimento demografico e econdmico do pais. Forero-Duefias et al.
(1999) identificaram que, 0s minerais predominantes nos solos de origem vulcanica da

Coldmbia sdo haloisita e alofana.

Terlien (1997) realizou um estudo sobre a ruptura dos taludes com inclinagOes elevadas e
mostrou que, para grandes regimes de chuva os taludes naturais neste tipo de solos tornam-se
instaveis, 0 que demostra que 0 aumento da saturacdo pode levar a mudangas no
comportamento mecanico do mesmo. Este fato foi comprovado também por Betancur et al.
(2013), mostrando que o grau de saturacdo proporciona uma variacdo na coesdo do solo.
Herrera (2005) e Lizcano et al. (2006) estudaram o comportamento mecanico e hidraulico do
solo em estado natural, concluindo que é necessario reanalisar as técnicas de caracterizacdo

para otimizar o desempenho destes solos em aplicagOes de engenharia.

Outro ponto relevante observado é que a pré-secagem do solo de origem vulcénica pode
mudar a mineralogia, gerando uma grande variabilidade nas suas propriedades fisica
especificamente nos limites de Attemberg e na granulometria (Wesley, 1973; Arango, 1993).
Para os solos na condigdo natural a mudanca mineralGgica gera comportamentos mecanicos e
hidraulicos diferentes (Wesley, 1973, 2009; Herrera, 2005; Lizcano et al., 2006; Betancur et
al., 2013; Ferrari et al., 2013)

Por outro lado, observa-se que existe uma grande variabilidade nas propriedades fisicas deste
tipo de solos e no comportamento hidromecéanico do mesmo, dependendo das varia¢des de
umidade. Além disso, percebe-se que os resultados dos estudos nos solos de origem vulcanica
ndo foram realizados para 0 solo em estado compactado sendo este o estado do solo

comumente utilizado em pavimentos, taludes, aterros e fundacdes.



1.1- IDENTIFICACAO DO PROBLEMA

Como explicar a variabilidade do comportamento hidromecanico e estrutural de solos

derivados de origem vulcénica com a secagem do solo?

1.2 - JUSTIFICATIVA

A grande variabilidade das propriedades fisicas do solo derivado de cinzas vulcénicas e as
mudancgas no comportamento hidromecénico e estrutural do mesmo produto das variagdes de
umidade e do grau de compactagdo, causa inimeros problemas quando este tipo de solo é
utilizado como material de construcédo de aterros, camadas de pavimentos, dentre outras. Entre
0s problemas mais comuns se encontra: instabilidade de taludes (Bommer et al., 2002),
erosOes (Cerda et al., 1996; Bommer et al., 2002), dificuldade no processo de compactacédo

pelos métodos tradicionais (Wesley, 2009; Almazan, 2013), etc.

A mudanca mineraldgica do material € uma das principais varidveis que poderia estar
relacionada com os problemas anteriores. Deste modo, surge a necessidade de estudar como
as alteracbes mineraldgicas poderiam ocasionar mudangcas no comportamento fisico,

hidromecanico e estrutural dos solos derivados de cinza vulcanica.
1.3- HIPOTESE

O estudo de aspectos microscépicos de solos derivados de cinzas vulcanicas, no estado
natural e compactado, permitira uma melhor compreensdo do seu comportamento e
posteriormente melhor utilizacdo destes solos na construcdo de camadas de pavimentos,
terraplanagens e aterros, uma vez que seu comportamento é fortemente influenciado pela

mineralogia e microestrutura.
1.4- OBJETIVOS

O objetivo geral desta pesquisa € avaliar a influéncia de aspetos microestruturais de um solo

derivado de cinzas vulcanicas no comportamento hidromecanico.
Como objetivos especificos tém-se:

o Avaliar como as variacdes dos teores de umidades influenciam nas propriedades

fisicas do solo;



o Analisar a mudanca da mineralogia com a variagdo dos teores de umidades e a
condicgéo do solo (amostra indeformada e compactada);

o Estudar o comportamento mecénico saturado para amostra indeformada e compactada
com diferentes formas de preparacao das amostras;

o Realizar a caracterizacdo hidraulica de amostras indeformadas e compactada por meio
de curvas de retencdo da agua;

o Avaliar o comportamento estrutural do solo para amostras indeformadas, compactadas

e adensadas, combinando varias técnicas de caracterizacao.
1.5- METODOLOGIA DA PESQUISA

Para alcancar o objetivo geral e os objetivos especificos propostos na pesquisa foram

definidas quatro etapas de trabalho:

e Na primeira etapa de trabalho se realiza uma recopilagédo de informacéo, revisao
bibliografica e coleta de dados da regido de estudo.

e A segunda etapa comeca pela coleta de amostras indeformadas e deformadas e
continua com o planejamento do trabalho experimental que compreende a realizacao
de ensaios de laboratorio para caracterizar fisico-quimica, hidromecénica e
estruturalmente o solo.

e Naterceira etapa se realiza a analise e interpretagdo dos resultados obtidos.

e A Ultima etapa sdo as conclusdes e redacdo da tese.

1.6 - ESTRUTURA DO TRABALHO
A pesquisa estara composta por cinco capitulos.
Capitulo 1- Introducao

Apresenta-se uma breve descricdo dos solos de origem vulcénica, justificativa e objetivos

propostos para o desenvolvimento da pesquisa.
Capitulo 2- Revisdo bibliografica

Apresenta uma revisdo bibliografica dos principais temas abordados na pesquisa. A revisdo
inclui uma breve panordmica da localizacdo das cinzas vulcanicas a nivel mundial, a

descricdo das técnicas mais utilizadas para a caracterizacdo mineraldgica e para a avaliacdo do
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comportamento hidromecénico e estrutural deste tipo de solos e os principais resultados

obtidos nas pesquisas cientificas.
Capitulo 3- Materiais e métodos

Neste Capitulo apresenta-se uma descricdo da cinza vulcanica da regido de Popayan, na
Colémbia e a metodologia empregada para o trabalho experimental. S&o descritos os métodos
utilizados para a caracterizacdo fisico-quimica, mineralégica e para a avaliacdo do

comportamento hidromecanico e estrutural do solo.
Capitulo 4- Andlise e apresentagdo dos resultados

Este Capitulo apresenta os resultados da caracterizacdo fisico-quimica e mineraldgica do solo
e da avaliagdo do comportamento hidromecanico e estrutural do solo indeformado e
compactado com diferentes formas de preparacdo das amostras (com e sem secagem prévia).
Séo discutidos os resultados de cada ensaio e a influéncia da mineralogia do solo no

comportamento do mesmo.
Capitulo 5- Conclusdes

Sao apresentadas as principais conclusdes das avaliagdes e analises realizadas, além de

sugestOes para pesquisas futuras.



2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste Capitulo se apresenta a situacdo geral das principais cinzas vulcanicas, a sua formacao,
origem, e mineralogia, além de serem apresentadas algumas técnicas de caracterizacdo

hidromecanica e estrutural do solo.
2.1 - LOCALIZAQAO DOS SOLOS DERIVADOS DE CINZAS VULCANICAS

Os solos derivados de cinzas vulcanicas cobrem aproximadamente 124 milh6es de hectares, o
que representa 0,84% dos solos a nivel global (Leamy, 1984). Segundo Soil Survey Staff
(1998) estes solos se encontram em &reas com vulcdes ativos ou recentemente inativos, e
aproximadamente 60% desses solos estdo localizados em regiGes com clima tropical e de alto

crescimento demografico (Shoji e Nanzyo, 1993).

As principais regides onde sdo distribuidos os solos de origem vulcéanica por continentes séo

resumidas em (Leamy, 1984):

1. Na Europa: Itélia, Sicilia, Sardenha, Franca (Massif - Central).

2. Na Africa e no Oceano indico: Quénia, Ruanda, Tanzania, Etidpia, Camardes,

Madagascar, Reunido, llhas Canarias, Uganda, Sudao, Zaire.

3. Na América: Alaska, British Columbia, Washington, Oregon, Califérnia, México,
Costa Rica, Panama, Honduras, Guatemala, Salvador, Nicaragua, West Indies,

Equador, Colémbia, Peru, Chile, Argentina, Bolivia.

4. Na Asia e no Pacifico: Hawaii, Ilhas Aleutas, Kamchatka, Japdo, Coréia,
Micronésia, Filipinas, Indonésia, Papua Nova Guiné, Ilhas Salomé&o, Vanuatu, Fiji,

Samoa, Tonga, Nova Zeléandia.

Em paises como o Japdo, as cinzas cobrem 18% dos solos do territorio, e ocupam 27% dos
solos dedicados a agricultura (Tadashi e SHoji, 2002). Na Costa Rica estes solos ocupam
14%. (Mata R. et al., 2012). No Chile representam mais do 50% do solo dedicado a
agricultura (Peralta, 1979).

Na Coldmbia os solos de origem vulcanica representam 11,6% dos solos do pais, distribuidos

de forma aleatdria, sem apresentar um padrdo bem definido. Localizados em regides de



elevado crecimento demografico e econémico, nos estados de Antioquia, Caldas, Risaralda e

Quindio, Tolima, Cauca e Narifio (Lizcano et al., 2006).

Pesquisas realizadas por Wesley (1973, 2009, 2014) em solos da Nova Zelandia,
identificaram que com a pré-secagem das amostras a granulometria, limite de liquidez e

plasticidade mudam.

As investigacOes feitas na Italia por Colombo et al. (2014) e De Vita et al. (2012) estudaram a
influéncia da mineralogia, permeabilidade, e analisaram o comportamento hidraulico do solo

quando submetido a fortes chuvas.

Como foi observado anteriormente existem varios paises com solos de origem vulcanica e
varios pesquisadores comentam que a origem e formacao deste tipo de solos é produto de

diferentes mecanismos. A seguir se realiza uma breve revisdo sobre estes aspectos.

2.2- ORIGEM E FORMACAO DOS SOLOS DERIVADOS DE CINZAS
VULCANICAS

As cinzas vulcanicas surgem apartir da fragmentacdo do magma solidificado e de materiais
das paredes do crater de erupcdes antigas. Existem varios mecanismos que levam a producao

das cinzas vulcanicas (Wohletz e Krinsley, 1982; Bittner et al., 1999):

1. Ruptura do magma solidificado devido a vesiculagdo: esta ruptura ocorre devido a

bolhas de ar presentes no magma que se expandem, explotam e fraturam o magma.

2. Fragmentacdo do magma solidificado devido aos esfor¢os térmicos e acusticos

elevados: se produz quando o magma interage com a agua.

3. Pulverizagéo da lava existente nas paredes da chaminé do vulcéo durante a erupgéo.

Segundo Wohletz e Krinsley (1982) a morfologia e a textura das cinzas vulcanicas variam
desde a sua formacdo até a sua deposicdo devido aos efeitos do transporte. Algumas das
causas desta mudanca sdo a forma e a superficie que podem afetar a velocidade, e a distancia

de deposicéo.

Esta deposicdo é controlada pelas propriedades fisico-quimicas dos elementos que formam a

nuvem de piroclasticos. Por outro lado, os fluidos da erupgéo do vulcdo, e a movimentacao da



nuvem, tem papel fundamental nas propriedades superficiais das cinzas, e consequentemente

nas propriedades dos sedimentos que formam (Buttner et al., 1999).

A cinza vulcénica é convencionalmente classificada de acordo com sua composi¢do, baseada
particularmente na quantidade de silica. Com a diminuicdo da quantidade de silica as cinzas
sdo classificadas em rioliticas, daciticas, andesiticas, basalto-andesitico (Shoji e Nanzyo,
1993). A maior parte das cinzas que levaram a formacdo dos solos na Colémbia € do tipo
andesitica, ricas em feldspato plagioclasio, vidro vulcanico, anfibolios, piroxénio e pobres em

quartzo (Arango, 1993).
2.2.1 - Formacao dos solos derivados de cinzas vulcanicas

Solos residuais derivados das cinzas vulcanicas se desenvolvem a partir de processos de
alteracdo fisica e quimica dos depositos de cinzas vulcanicas (dissolucdo, lixiviacdo e
precipitagdo de compostos). Estes processos alteram os minerais, a forma e o tamanho das
particulas, além de terem forte influéncia sobre a estrutura e a porosidade. Além disso, estes
processos tém muita influéncia nas caracteristicas fisicas e no comportamento hidromecéanico
do solo (Lizcano et al., 2006).

Segundo Lizcano et al. (2006) a formacdo dos solos derivados de cinzas vulcéanicas inclui
processos quimicos que sdo chaves para transformar as cinzas vulcanicas em depositos de
solos. Os fatores que mais afetam a estrutura mineraldgica sdo o tempo e o clima. O clima

atua na meteorizagdo das cinzas e o tempo afeta a distribuicdo dos tamanhos das particulas.

Nos comentarios da Figura 2.1 pode-se observar que na medida que progride a alteracdo
quimica, o Si, Ca e Na séo dissolvidos e 0 Al permanece na composi¢do dos novos minerais
(Nanzyo, 2002). Nas regides aridas o Si e os cations base sdo dissolvidos e 0s componentes
menos sollveis como o Al ndo sdo alterados, e nas regifes Umidas 0s elementos quimicos sdo
dissolvidos e o Si, os cations bases e o Al sdo progressivamente reduzidos (Ziegler et al.,
2003). Neste ultimo caso a formacdo da gibbsita e aluminosilicatos diminuem pela presenca

de matéria organica que tende absorver o Al (Shoji et al., 1993).

Estes solos tém uma estrutura cimentada muito porosa, elevada capacidade de retencdo de
agua e alta quantidade de matéria organica (Nanzyo et al., 1989; Broquen et al., 1995;
Colombo et al., 2014), sendo formado por agregacdes aleatoriamente distribuidas, com

tamanho de silte e minerais da fracdo argila.
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Figura 2.1- Transformacéo da cinza vulcanica em depdsito de solo. (Modificada de - Lizcano et al. (2006)).

2.3 - MINERALOGIA DOS SOLOS DERIVADOS DE CINZAS VULCANICAS

Estudos sobre a formacdo das cinzas vulcanicas e os depdsitos vulcénicos que visam
caracterizar a mineralogia destes solos tem sido extensivamente realizados em todo o mundo.
A alta variabilidade espacial ¢ uma consequéncia dos padrbes dispersos, do regime de
deposicao das cinzas e dos processos de meteorizagdo. A distancia entre os vulcdes e o grau
de meteorizacdo sdo fatores que determinam a ampla variacdo de minerais, textura,
morfologia e espessura que caracterizam estes solos (Nagasawa, 1978; Sudo e Shimoda,
1978; Dixon, 1989; Wada, 1989) apud por Herrera (2005).

A composic¢do mineraldgica dos solos derivados de cinzas vulcanicas esta caracterizada pela
presenca de minerais de argila desenvolvidos a partir da meteorizagdo do vidro vulcanico e
outros minerais primarios como feldspatos, anfibélio e piroxénio. Os minerais resultantes se
separam em dois grupos: o primeiro que inclui a alofana, imogolita, haloisita e ferridrita e 0
segundo grupo inclui os complexos de Al/Fe e silica opalina. Estes grupos se diferenciam
pelas condi¢Bes de acidez e matéria organica: o primeiro grupo se forma em ambientes com
baixas quantidades de matéria organica e pH entre 5 e 7; o segundo grupo se forma em

ambientes acidos (pH<5) e ricos em matéria organica (Ugolini e Dahlgren, 2004).

Em uma sequéncia tipica de meteorizacdo o vidro vulcénico se transforma em alofana,
haloisita, metahaloisita, caulinita e montmorillonita. Esta sequéncia é um indicador do
predominio de alofana em solos novos e de haloisita em solos antigos. A presenca de

montmorillonita e caulinita é quase nula em solos de cinzas vulcanicas mais novos, porque
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eles comumente surgem na ultima fase de meteorizacao e geralmente se localizam em estratos
profundos (Murray et al., 1977; Fisher, 1984).

2.3.1 - Haloisita

A haloisita, com composicdo quimica Al,Si,Os(OH), nH,0 é um dos minerais presentes nos
solos derivados de cinzas vulcanicas, a morfologia varia dependendo do processo de formagéo
e do ambiente de origem (Nagasawa, 1978) e sua presenca tem sido reportada em zonas
profundas de saprolitos, meteorizacao de rochas graniticas, feldspatos e biotita como minerais
parentais (Mitchell, 1993).

2.3.1.1 - Origem

Segundo Bates et al. (1959) a formacdo da haloisita ocorre a partir da meteorizacdo das
cinzas vulcéanicas e a transicdo de caulinita (composicdo quimica - Al,Si,Os(OH),) para
haloisita (4H,0) € a primeira parte que conduz a formacdo de metahaloisita (2H,0O) e alofana
(composic¢do quimica Al,Oz, SiO, .nH,0) com o0 aumento da hidratacéo.

Pesquisadores como Nagasawa (1978); Arango, (1993) e Shoji et al. (1993) dentre outros,
afirmam que a meteorizacgdo do vidro vulcénico conduz primeiramente a formacédo da alofana

e posteriormente se formam a haloisita e a caulinita.

O tempo de meteorizacao necessario para a formacao da haloisita depende da composicdo das
cinzas vulcanicas. Segundo Mcintosh (1979) e Hay (1960) apud por Herrera (2005) este
tempo pode ser de 2.500 a 4.000 anos, Bleeker e Parfitt (1975) afirmam que, para regides
umidas com clima tropical este periodo pode variar de 300 a 2.000 anos e para a transigdo de
alofana metaestavel para haloisita estavel em condi¢cdes umidas o tempo deve ser maior do
gue um milh&o de anos (Torn et al., 1997; Chadwick e Chorover, 2001). Em ambientes aridos
0 tempo seria muito menor, e a formacgdo da haloisita ocorre por molhagem e secagem que

desidratam e desestabilizam a alofana (Chadwick et al., 2003).

Segundo Tari et al. (1999) a transformacdo de caulinita em haloisita ocorre devido a
processos hidrotérmicos levando a um aumento da hidratacdo e diminuicdo da relacdo
atdmica Al/Si. A substituicdo de Si por Al na camada tetraédrica produz um desequilibrio da
carga elétrica e alteracdo nas propriedades superficiais.



A transformacéo de caulinita em haloisita ocorre em trés etapas: na primeira etapa ocorre uma
hidratacdo e a esfoliacdo das camadas da caulinita; na segunda etapa, ocorre a expansdo do
espaco intercamadas devido ao enfraquecimento das ligacfes de hidrogénio e na ultima etapa,
ocorre a substituicdo dos ions de Si por ions de Al que produz a deformacdo na camada

levando a morfologia tubular que a haloisita apresenta.

2.3.1.2 - Estrutura mineral6gica

A estrutura mineralogica da haloisita € composta por uma camada tetraédrica de ions Si e
outra camada octaédrica de cétions (Figura 2.2), de maneira semelhante a caulinita, mas difere
desta Gltima por apresentar uma camada interior de moléculas de agua (Velde, 1992; Shoji S.,
Nanzyo M., 1993). Em alguns casos apresenta também altas quantidades de Fe,O3; em posi¢do
octaédrica, variando entre 0,5% e 12,8% (Bailey, 1990).

A presenga ou inexisténcia da camada de &gua define a forma hidratada ou dehidratada da
haloisita. A haloisita hidratada possui espaco interplanar basal de 10,1 A e a haloisita
desidratada tem espagamento interplanar basal de 7,2 A (Grim, 1968).

A alteracdo de metahaloisita para haloisita desidratada vai depender do grau de hidratagdo da

estrutura 1:1 e a morfologia varia de acordo com o grau de meteorizagéao.

A
;'flr Plano OH
([P :
=~ -‘;"' Plano de Al
® Si
10 O- Apical, Plano OH
B L =
/ Y /‘J}E Plano Si
: f'_.;__ A { Plano O- Basal
& A
.} OeOH

Figura 2.2 - a) Folha de tetraedros; b) Folha de octaedro (Teixeira-Neto e Teixeira-Neto, 2009); ¢) Diagrama de

planos da estrutural mineral da haloisita. (Modificada de - Singh, 1996).

A haloisita tubular tem uma superestrutura meso/macroscopica pouco comum, o0 que resulta
do envolvimento das camadas de argila sobre si mesmas para formar cilindros ocos sobre
condicdes geoldgicas favoraveis. Este processo de embalagem é impulsionado por uma
incompatibilidade na periodicidade entre os oxigénios que compartilham a folha de tetraedros

SiOy e a folha octaédrica A1Og adjacentes na camada 1:1 (Bates et al., 1959).
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Segundo Yuan et al. (2008) cada superficie externa dos nanotubos de haloisita estd composto
por grupos siloxano (Si-O-Si) enquanto, a superficie interna esta composta por gibbsita e

grupos aluminol (Al-OH). A representacdo desta estrutura cristalina se mostra na Figura 2.3.
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Figura 2.3 - Diagramas esquematicos de: a) Estrutura cristalina da haloisita- (10A) e b) Estrutura de um
nanotubo da haloisita. (Modificada de - Yuan et al. (2008)).

Kogure et al. (2013) relatam que, a haloisita inicialmente tem uma natureza hidratada (A),
sem ligagdes de hidrogénio entre a camada de oxigénio basal e a hidroxila. Embora ndo se
tenha nenhuma evidéncia, suspeita-se que, a camada dioctaédrica 1:1 pode dobrar mais
facilmente ao longo da direcdo lateral para relaxar o desajuste entre a camada tetraédrica e
octaédrica (Figura 2.4a). Em seguida, as moléculas de agua sdo removidas da camada
intermédia para formar haloisita desidratada (7A) (Figura 2.4b). Nesta fase, as camadas ndo
sdo planas, passam a ser cilindricas e ndo se conhece a posicdo especifica delas, mas, existe

um empilhamento da haloisita em forma cilindrica.

Durante o amadurecimento é muito provavel que a longo prazo a haloisita cilindrica mude
para a forma prismatica. Durante a deformacdo, cada camada se movimenta em relacdo a

camada adjacente por + b/3 ou £ b/6 ao longo do eixo do tubo (setas pretas na Figura 2.4c),
11



para formar uma configuracdo de intercamada com a ligacdo de hidrogénio como na caulinita.
Neste momento para minimizar a deformacdo externa da haloisita os deslocamentos devem
ser pequenos. Além disso, realizam-se frequentes trocas ao longo do empilhamento, como

pode ser visto nas setas da Figura 2.4c.
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Figura 2.4 - Desenho esquematico do percurso de amadurecimento de haloisita. (Modificada de - Kogure et al.
(2013)).

2.3.1.3 - Morfologia

Kirkman (1981) sugere que a haloisita em forma de esfera pode surgir da alteracdo da alofana

e do vidro vulcénico e a forma tubular se desenvolve dos feldspatos e das rochas graniticas.

Os estudos realizados por Adamo et al. (2001) nos solos de origem vulcanica apresentam
haloisita com morfologia esférica e tubular (Figura 2.5 a e b) e estabelecem que ndo ha
grande diferenca mineraldgica e quimica entre estas duas morfologias. A haloisita em forma

de esfera tem maior quantidade de Al e Fe que a haloisita tubular e é muito provavel que as

12



diferencas encontradas sejam resultado das condi¢6es de meteorizacdo do solo e ndo da

natureza do material.

Estudos realizados por Shoji S. e Nanzyo M. (1993) reportam a existéncia de morfologias

lamelares e rugosas.

Pesquisas realizadas por Kogure et al. (2013) falam da existéncia de outro tipo de haloisita
que teria forma de prisma. Estes resultados foram baseados na analise da microscopia

eletrbnica de varredura e transmissdo (ver Figura 2.5c¢).

Figura 2.5 - Morfologia da haloisita. a) haloisita com forma tubular (Adamo et al., 2001); b) haloisita com

forma esférica (Adamo et al., 2001); c¢) haloisita em forma de prisma (Kogure et al., 2013).

Pesquisas realizadas por De Oliveira et al. (2007) observaram as mudancas na morfologia da

haloisita (Figura 2.6) e estabelecem que existem diferencas dentro da prdpria forma tubular da

13



haloisita. Relatam ainda que podem existir tubos com faces planas e orificios cilindricos,
tubos com faces planas e orificios com paredes planas desenroladas e tubos em forma de
placa. Todas as morfologias ocorrem ao longo do perfil de intemperismo e as maiores
diferengas foram encontradas nas amostras préximas da superficie. Afirmam também que néo

existe uma correlacdo linear entre a forma da haloisita e a profundidade.

Figura 2.6 - Mudancas morfoldgicas nas particulas de haloisita (De Oliveira et al., 2007): haloisita tubular (A),
tubos com faces planas com orificios internos em forma cilindrica (B), tubos com as faces planas internas e

externas (C), tubos desenrolados (D, E, F).

O diametro das particulas esféricas da haloisita varia entre 0.04 e 1 um (Quantin et al., 1988;
Lowe, 1986; Wada, 1987; Wada K., 1990). Para o caso da haloisita com morfologia tubular
0s diametros podem variar entre 0,1 e 1 pum (Singh, 1996) ou 0,04 e 0,2 pm, com uma

espessura de 20 nm (Yong e Warkentin, 1975).
2.3.2 - Outros minerais presentes nos solos de origem vulcanica

Estudos mineraldgicos realizados nos solos derivados das cinzas vulcanicas mostram que,

além da haloisita ou alofana existem outros minerais.

Para solos alofanicos os principais minerais sdo: imogolita (SiO,Al,032.5H,0), caulinita
(Al;Si,O5(OH),) e apresenta minerais primarios como cristobalita (SiO,) e plagioclase (SiO,).
(Parfitt e Furkert, 1980; Mackenzie et al., 1991; llieva et al., 2007)
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Os solos haloisiticos tem uma variacdo mineralogica respeito aos solos alofanicos, existem
minerais com grande influéncia neste tipo de solos como a gibbsita (AI(OH)3), cristobalita
(SiOy) e caulinita (Al>Si,05(0OH)4) (Adamo et al., 2001; Herrera, 2005; Lizcano et al., 2006;
Kogure et al., 2013; Falcén et al., 2015).

2.3.3 - Técnicas utilizadas para a identificacdo mineraldgica nos solos

A técnica de Difracdo de Raios X (DRX) é a mais utilizada mundialmente para realizar a
identificacdo mineraldgica dos solos. Ndo entanto, devido a complexidade mineral6gica de
alguns tipos de solos, é necessario a utilizagdo de outras técnicas a modo completar do DRX.
Com este objetivo, varios pesquisadores das areas de geologia, agronomia e geotecnia vém
utilizando as técnicas de Espectroscopia Infravermelha (FTIR), Analise Termogravimétrica
(TG), Espectroscopia Mossbauer e Microscopia Eletrdnica de Varredura ou Transmissao
(MEV, TEM).

Para os solos derivados das cinzas vulcanicas, o estudo mineraldgico € bem mais complexo e
a técnica do DRX nao ¢é suficiente porque o pico da haloisita desaparece com a pré-secagem
da amostra, dai que muitos pesquisadores (Adamo et al., 2001; Joussein et al., 2005; Espinoza
e Meléndez, 2012; Falcén et al., 2015) tem combinado varias técnicas para a melhor
compreensdo da estrutura mineralogica, a susceptibilidade ao processo de secagem e o

comportamento mecanico e estrutural.

2.3.3.1 - Espectroscopia Infravermelha (FTIR)

E uma técnica utilizada desde os anos 1940, em que o0 espectro trabalha em faixas de energia
muito baixas (Figura 2.7). E baseada nas vibracbes de moléculas e atomos, e 0s espectros
infravermelhos séo obtidos passando a radiacdo infravermelha (entre dois feixes) através de
uma amostra, que determina que fracgdo da radiacdo incidente € absorvida e a que energia é
feito. A interferéncia da radiacdo origina um interferograma, que produz um sinal que gera
mudanca do comprimento da trajetoria entre os dois feixes (Griffiths, P. R. e de Haseth, J.
A.1986) apud por Stuart, (2004).

A radiacdo que emerge da fonte passa através do interferdbmetro para a amostra antes de
atingir um detector. Ap6s a amplificacdo do sinal, as contribuicdes de alta frequéncia sédo

eliminadas por um filtro e os dados sdo convertidos a formato digital por um conversor
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analogico-digital. A energia na qual qualquer pico no espectro de absorcdo aparece,

corresponde a frequéncia de vibracdo de parte de uma molécula da amostra (Stuart, 2004).

Mudanca de Mudanca de Mudangade Mudancade Mudancga da
orientacio configuragio distribuicdo distribuicio configuracio

de elétron de elétron nuclear
Microondas Infravermelho  Visivele Raio-X Raio-Y
uliravioleta
1 | | | 1
10 10° 10° 107 10°

Energia (J mol™)

Figura 2.7 - Regido do espectro eletromagnético (Modificada de - Stuart (2004)).

O espectro infravermelho (Figura 2.8) pode ser dividido em trés regides principais: 0
infravermelho distante (<400cm™), o infravermelho médio (4.000- 400 cm™) e o
infravermelho préximo (13.000- 4.000cm™). Muitas aplicaces infravermelhas empregam a
regido do infravermelho médio, mas as regides curta e longa dos infravermelhos também
fornecem informagOes importantes sobre determinados materiais. A escala das ordenadas
pode ser apresentada em percentagem de transmitancia ou absorbancia, as quais definem a

intensidade da banda.
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Figura 2.8 - Espectro de absorbancia e de transmitancia do &cido lactico. (Modificada de - Stuart (2004)).

A Espectroscopia Infravermelha tem sido frequentemente utilizada para investigar as
propriedades estruturais dos minerais de argila usando um disco de KBr (Parfitt e Furkert,
1980; Lindner et al., 1998; Gafurl et al., 2004; Joussein et al., 2005; Ilieva et al., 2007;
Acevedo-Sandoval et al., 2008; Yuan et al., 2008; Espinoza e Meléndez, 2012).

O espectro obtido para os minerais de argila se diferencia do resto dos minerais pelas bandas

de vibragdo dos grupos O-H e Si-O. Na regi&o entre 3.800-3.400 cm™ se observa certo
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numero de bandas que correspondem com ligacGes O-H. Os grupos hidroxilo no interior das
folhas tetraédricas e octaédricas resultam em uma banda perto de 3.620 cm™. Os outros trés
grupos O-H na forma de superficie octaédrica tem pontes de hidrogénio fracas com os atomos
de oxigénio das ligacdes Si-O-Si na camada seguinte, resultando em bandas de vibragéo entre
3.669 e 3.653 cm™. Na regi&o de 1.300- 400 cm™, minerais de argila mostram nas ligacdes Si-
O certo alongamento e uma curvatura nas ligagées O-H (Figura 2.4). A forma e a posicao das

bandas dependem muito do arranjo entre as camadas (Stuart, 2004).

Parfitt e Furkert (1980) estudaram dois tipos de haloisita, identificando no espectro bandas de
transmitancia em 1.020 to 1.040 cm™. As bandas em 840, 940, e 950 cm™ sdo atribuidas a
ligagbes A1-OH, Si-OH e na regi&o de 1.300- 4.000 cm™ representam as bandas do grupo

estrutural OH.

Adamo et al. (2001) realizaram uma anélise quimica da haloisita localizada em Roccamonfina
ao Sul da Italia, e afirmam que, este tipo de solo apresenta bandas de absorcéo em 1.400 cm™
que corresponde com pequenas quantidades de amdnio, e em 348 cm™, aparecem as bandas

fundamentais das alofanas e as imogolitas (Shoji S. e Nanzyo M., 1993).

Acevedo-Sandoval et al. (2008) avaliaram propriedades quimicas do solo de Hidalgo em
México, e encontraram bandas de absorcdo no espectro de FTIR entre 2.800 e 3.800cm™
devido a ligagdes OH. As bandas bem definidas em 796, 693, 540 e 471 cm™ pertencem aos
grupos Si-O-Al, indicando a presenca de filiosilicatos (haloisita, caulinita e nacrite). As
bandas em 1.035cm™, atribuem-se as diferencas no grau de ligacdo entre a alumina e silica na

alofana.

Yuan et al. (2012) estudou as mudancas na estrutura, a morfologia, porosidade, e a atividade
superficial dos nanotubos de haloisita submetidas a diferentes temperaturas de aquecimento e
encontrou diferentes valores de bandas no espectro de absorbancia correspondentes a ligagoes
existentes nos solos com haloisita. A Tabela 2.1 mostra o posi¢do no espectro das diferentes

ligacGes encontradas.

Tabela 2.1- Posicao das bandas do espectro de absorbéncia. (Modificada de - Yuan et al., 2012).

Posicdo (cm™) Atribuictes

3745 O-H alongamento de silandis na silica amorfa

3700 O-H alongamento da superficie interna dos grupos hidroxilo®
3673 O-H alongamento da superficie interna dos grupos hidroxilo®
3663 O-H alongamento do aluminio em alumina

3626 O-H alongamento interno dos grupos hidroxilo

3250 O-H alongamento da agua
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2933 CH, alongamento

1102 Alongamento perpendicular de Si-O

1028-1096 Alongamento no plano Si-O

912 Al-O-H deformacdo interna dos grupos hidroxilo

906 Al-O Vibragdo associada com os quatro Al coordenados
816 Al-O Vibracao associada com os seis Al coordenados
756 Alongamento perpendicular de Si-O

738 Al-O Vibrag8o associada com os quatro Al coordenados
690 Alongamento perpendicular de Si-O

672 Al-O Vibrag8o associada com os cinco Al coordenados
556/560 Al-O alongamento e vibracéo associada com os seis Al coordenados
546 Deformacéo de Al-O-Si

470 Deformacdo de Si-O-Si

# Vibragdo com um momento de transicdo quase perpendicular ao plano (001).
® vibragdo com um momento de transicio paralelo ao plano (001) (Farmer, 1998).

2.3.3.2 - Anélise Termogravimétrica (TG)

Desde os anos 1960 PerkinElmer utiliza esta técnica para caracterizacdo de materiais. Ela
analisa 0 que acontece com a massa do material quando é aquecido (a temperaturas e

atmosfera controladas).

Os equipamentos utilizam o gés de purga da amostra que controla o ambiente. A utilizaco
dos equipamentos Pyris 1 TGA ou TGA 4000, além de quantificar a perda de dgua, permitem
quantificar a: perda de solvente, perda de plastificante, descarboxilacdo, pirélise, oxidacéo,
decomposicgdo, percentagem em peso de filler, a quantidade de residuo catalitico metalico

restante de nanotubos de carbono, e percentagem em peso de cinzas (PerkinElmer, 2010).

A amostra é aquecida e a velocidade de varredura e a temperatura do aquecimento dependem
do tipo de material analisado e da precisdo que se quer alcancar na analise. Varios
pesquisadores recomendam utilizar 10 ou 20°C por minuto (Singer et al., 2004; Joussein et
al., 2006; PerkinElmer, 2010).

A curva de perda de massa obtida tem o formato mostrado na Figura 2.9 (curva TG), e a
derivada do TG (curva de DTG) é calculada para determinar a existéncia de reacdes
exotérmicas ou endotérmicas na amostra (endo seta para baixo e exo seta para cima). Nesta
mesma figura Yuan et al. (2012) mostra também a curva de diferencial de calor (curva DSC)

que ndo sera objeto de estudo deste trabalho.
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Figura 2.9 - TG/ DTG e DSC de uma amostra de haloisita. (Modificada de - Yuan et al. (2012)).

Cada inflexdo encontrada na curva do TG corresponde com a ocorréncia de algum fenémeno
no material. Para os solos, Joussein et al. (2006); Yuan et al. (2012) e Falcon et al. (2015)
afirmam que na faixa de temperaturas entre 50 e 150°C ocorre a desidratacdo do solo e a
500°C ocorre a desidroxilacdo da haloisita. Frost et al. (2010); Liu et al. (2013) e Carrillo et
al. (2014) apud por Falcon et al. (2015) atribuem as faixas entre 150 e 380°C a remogé&o da
agua estrutural, também conhecida como agua de ligacdao e ampliam a faixa de desidroxilacédo

da haloisita e outros minerais como a caulinita na faixa de temperatura entre 450 e 600°C.

Na curva de DTG lyoda et al. (2012) comentam que, para solos derivados de cinzas
vulcanicas uma reacdo exotérmica em 270°C corresponde com a desidratacdo e decomposicéo
da gibbsita.

2.3.3.3 - Espectroscopia Mossbauer

A espectroscopia Mossbauer é uma técnica muito Gtil no estudo da mineralogia, pois permite
identificar os diferentes estados de oxidacdo, valéncia e caracteristicas estruturais de minerais

magnéticos como o ferro (Brady et al., 1965 apud por Mackenzie (1969)).

E uma técnica ressonante que utiliza o fato de que um foton y pode ser emitido ou absorvido
por um nucleo sem perda de energia. O ferro (Fe) é o elemento mais favoravel para ser
observado no Mossbauer sendo o componente constituinte natural de compostos quimicos,
inorganicos, bioldgicos, minerais, ligagdes amorfas, cristalinas e ndo cristalinas. Como todas
as espectroscopias 0 estudo dos minerais € feito por comparacdo com espectros de materiais
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conhecidos. O espectro do ferro magnético geralmente é utilizado como calibragédo

(Mackenzie, 1969).

Os aspectos fundamentais obtidos de um espectro Mossbauer (Duncan e Golding, 1965) sédo
os parametros hiperfinos: deslocamento isomérico (8- medida do deslocamento do centro do
espectro em relacdo ao valor zero da escala de velocidade da fonte), desdobramento
quadrupolar (Aeg- acoplamento entre o momento quadrupolar nuclear e um gradiente de
campo elétrico ao redor do nucleo), o fator f, o deslocamento Doppler de segunda ordem e a
area espectral. Dessa forma, apenas com a informagdo no espectro Mossbauer é possivel
diferenciar minerais magnéticos que ficaram impossiveis identificar utilizando a técnica de

DRX (Carmen Silva de Moya Partiti, 2005).

Segundo Mackenzie (1969) € possivel realizar o estudo de impurezas nos minerais de argila.
Stevens et al. (2002) apresentam diferentes estudos realizados com o espectro de Mossbauer
para a haloisita. A Tabela 2.2 mostra os valores encontrados no estudo de Stevens e a Figura

2.10 mostra a forma do espectro encontrado por Komusinski et al. (1981) para a haloisita.

Tabela 2.2 - Deslocamento isomérico e desdobramento quadrupolar da haloisita. (Modificada de - Stevens et al.

(2002)).
Mineral Referéncia Deslocamento | Desdobramento
isomérico quadrupolar
1,53 (0,06) 1,09 (0,08)
(Roy et al., 1981) 0,72 (0,01) 0,55 (0,02)
0,76 (0,03) 1,34 (0,06)
2 1,37 (0,07) 1,08 (0,09)
= (Roy et al., 1981) 0,70 (0,01) 0,57 (0,02)
£ 0,76 (0,03) 1,23 (0,06)
(Komusinski et al., 1981) 0,01 (0,01) 0,60 (0,01)
(Komusinski et al., 1981) 0,03 (0,01) 0,54 (0,01)
(E.Murad et al., 1991) 0,347 (0,02) 0,543 (0,003)
(8) " 2) b
- . X APTRCL, Y A Deslocamento Desdobramento
S PRI, GRS TP eomérico Quadrupoler
i L ' '
] 05| W n
2 .s i
.l Y .4 L Y T T v LA -
40 -8 6 42 02 4L 6 811 = :
& Aeg

. V (m/'s)
Figura 2.10 — a) Espectro Mossbauer (Modificada de - Komusinski et al. (1981)); b) Parametros hiperfinos 6 e

Agqg (Modificada de - McCammon, 1995).
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2.4 - PROPRIEDADES DOS SOLOS DERIVADOS DE CINZAS VULCANICAS

Como foi mencionado em itens anteriores os solos de origem vulcanica tem uma mineralogia
variavel, o que traz como consequéncia uma grande variagdo nas propriedades geotécnicas do
solo (Shoji S., Nanzyo M., 1993).

A Tabela 2.3 mostra exemplos das propriedades e indices dos solos de origem vulcéanica da
Colémbia e outros paises. E possivel observar que, independente da regido ou pais onde foi

realizada a pesquisa os resultados encontrados sao bem diferentes.

Comecando a analise da Tabela 2.3 pelo valor do indice de vazio das amostras, os valores
ficam na faixa de 1 até 7 (Van Rants et al., 2002; Wesley, 2001; So, 1998 apud por Herrera
(2005), o que indica a existéncia de solos muito porosos. A umidade inicial também é muito
diferente e varia de 16 até 200%, o limite liquido e plastico pode ser menor do que 50 e
chegar até 150, a densidade seca do solo podem ser menor do que 5 e chegar a valores
proximos aos 14kN/m?, a saturacéo para todos os casos é maior do que 50%.

Para os solos do mesmo pais (Colémbia) as pesquisas também permitem identificar
propriedades bem diferentes o que permite concluir que o comportamento deste tipo de solos

muda de regido para regiéo.
2.5 - COMPACTACAO DO SOLO DERIVADO DE CINZAS VULCANICAS

Segundo Wesley (2009) o processo de compactacdo de solos derivados da cinza vulcanica
tem causado dificuldades para os engenheiros. Essa dificuldade esta relacionada com dois

aspectos:

a) A variabilidade de solos derivados de cinza vulcanica pode significar uma variagdo
grande e rdpida da umidade Otima, o que € prejudicial quando se necessita recorrer a
empréstimo de material para obras em construcao.

b) Algumas curvas de compactagéo de solos derivados de cinza vulcanica ndo mostram

picos indicando densidades secas méaximas e umidades Gtimas.

A origem do problema estd na avaliacdo dos solos e na escolha do método utilizado para
especificar e controlar a compactacdo. Muitos solos de cinzas vulcanicas podem ser
efetivamente compactados com umidade na faixa de 100% a 180%, fato que pode levar a

duvidas durante a execucéo do projeto.
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Tabela 2.3 - Propriedades e indices dos solos derivados de cinzas vulcanicas. (Atualizada e modificada de - Herrera (2005))

Propriedades | Estudos na Coldmbia Autores Outros paises Autores Valores minimos e maximos
45-6,2 Benavides (1982) 6 india Rao (1995)
6,1- 6,3 Forero et al, (1999) 4,6-5,2 USA Johnson-Maynard et al. (1997)
5,1-5,8 IGAC (1996) 3,6-8 Japéo So (1998)
oH 4,8-72 Nova Zelandia Parfitt e Kimble (1989) 3,6-6,8
5,7-6,2 Java Van Ranst et al. (2002
5,8- 6,7 Havai Wada (1990)
6,5- 6,8 Italia Adamo et al. (2001)
4,0- 6,2 Italia Colombo et al. (2014)
2,47- 2,65 IGAC (1996) 2,58- 2,59 Equador O’Rourke e Crespo (1988)
1,92- 2,67 Arango (1993) 2,67-2,74 Japéo Moroto (1991)
Gs 2,5- 2,67 Herrera, M.C (2005) | 2,28-2,65 Fiji Knight (1986) 192-2,74
2,51-2,62 Betancur et al. (2013) | 2,4- 2,48 Italy De Vita et al. (2012)
2,61 Costa Rica Ferrari et al. (2013)
2,0-7,0 Forero et al, (1999) 2,4-53 Indonésia Wesley (1977)
1,1-19 Terlien (1997) 1,5-8,0 Indonésia Wesley (2003)
2,0-2,7 IGAC (1996) 1,9-41 india Rao (1996)
e 0,88- 3,62 Arango (1993) 3,0-57 Japdo Kitazono et al. (1987) 0,88-7,0
1,3-3,8 Herrera, M.C (2005) 1,0-6,1 Japao Miura (2003)
1,8- 6,6 Java Van Ranst et al. (2002)
1,14- 1,65 Italia De Vita et al. (2012)
80- 200 Forero et al. (1999) 50- 300 Indonésia Wesley (2003)
16- 90 Arango (1993) 50- 100 india Rao (1995)
W(%) 29- 119 Herrera, M.C (2005) 102- 205 Japéo Kitazono et al. (1987) 16- 300
60- 107 Betancur et al. (2013) 40- 50 Japéo Moroto (1991)
27- 184 Japéo Moroto (1991)
22- 24 Costa Rica Ferrari et al. (2013)

22




52- 64 IGAC (1996) 70- 190 Indonésia Wesley (1977)
120- 250 Rivera J.D. (2003) 95-165 Nova Guiné Moore e Styles (1988)
37- 117 Herrera, M.C (2005) 80- 213 india Rao (1995)
LL 66,1- 134,6 Betancur et al. (2013) 72- 159 Japéo So (1998)
105-107 Equador Mendoza (1985) 26- 250
31-40 Japéo Moroto (1991)
30,6- 39,3 Italia De Vita et al. (2012)
26 Costa Rica Ferrari et al. (2013)
27- 33 IGAC (1996) 55- 150 Indonésia Wesley (1977)
70- 150 Rivera J.D. (2003) 65- 129 Nova Guiné Moore e Styles (1988)
25- 90 Herrera, M.C (2005) 139- 149 Indonésia Wesley (2003)
LP 60- 105,8 Betancur etal. (2013) |  40- 100 Japio S0 (1998) 17- 150
60 Equador Mendoza (1985)
17- 20 Japéo Moroto (1991)
20 Costa Rica Ferrari et al. (2013)
Sr 65- 88 Herrera, M.C (2005) 50- 80 india Rouse et al. (1986) 50- 97
70- 97 Betancur et al. (2013) >95 Japéo Kitazono et al. (1987)
8,7 Arango (1993) 4,0-7,2 Japdo Kitazono et al. (1987)
10,7 Terlien (1997) 3,8-12,7 Japéo Miura (2003)
7,0-8,4 Terlien (1997) 7,9-9,8 Fiji Knight (1986)
vd (KN/m?) 4,5-13,8 IGAC (1996) 43-76 Java Van Ranst et al. (2002) 38-138
5,7 13,8 Herrera, M.C (2005) 4,3-11,2 Indonésia Wesley (2009)
5,8-9,3 Betancur et al. (2013) | 9,2- 10,2 Costa Rica Ferrari et al. (2013)
5,1-9,0 Italia Colombo et al. (2014)
26- 43 Forero et al, (1999) 30- 40 Indonésia Wesley (2003)
0 ©) 29- 39 Terlien (1997) 38- 40 india Rao (1995) 20- 43
22- 29 Terlien (1997)
20-40 Betancur et al. (2013)
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A Figura 2.11 representa as curvas de compactacdo realizadas com diferentes formas de
preparacdo das amostras para um solo poroso, com elevada capacidade de retencdo da agua e
alta plasticidade da Nova Zelandia. Pode-se observar que a curva obtida para o solo em sua
condigédo natural € muito plana e que a secagem previa do solo muda suas propriedades de
umidade e densidade seca maxima. Pode-se concluir que, qualquer valor de teor de umidade

Otimo pode ser obtido através da variacdo do grau de pré-secagem (Wesley, 2009).

12 - I Seco ao ar (Wesley, 2009)
11 : = b @ Seco na estufa (Wesley, 2009)
10 7 —B—Seco ao ar até 65% (Wesley, 2009)
% 1 —Sr=100
E' ? i = —=—Natural (Wesley, 2009)
g 8 7
2 ]
2 77
o ]
2 6
D -
5 _
4 T T T I T T I T T T I T T T I T T T I T T T I T T I T T T 1
20 40 60 80 100 120 140 160 180

Umidade (%)

Figura 2.11 - Curva de compactacéo para solos derivados de cinzas vulcanicas em Java, Indonésia. (Modificada
de - Wesley (2009)).

2.6 - TECNICAS UTILIZADAS PARA A AVALIACAO DO COMPORTAMENTO
HIDRAULICO DO SOLO

A determinacgdo da succ¢do no solo é importante para a caracterizacdo hidraulica e mecénica
do mesmo (Marinho, 2012), e segundo Cordao-Neto (2005) o comportamento hidraulico esta
relacionado a capacidade de armazenamento e a facilidade de transporte de fluidos através do
elemento de solo. A relacdo entre a capacidade de armazenamento da &gua e a sucgdo é
conhecida como curva de retencdo da agua. Essa quantidade de dgua armazenada pode ser
expressa em termos de umidade gravimétrica (w), umidade volumétrica (8,), grau de

saturacdo (Sy) ou indice de agua (ew).
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Fredlund et al. (1994) comentam que a forma matematica que se representa a curva de
retencdo da agua do solo é de tipo hiperbdlica. A Figura 2.12 representa as principais

caracteristicas desta curva.

Segundo Marinho (2005) a curva possui formato em “S”. A Figura 2.12a apresenta o formato
da curva de retencdo de agua onde: s € a sucgdo, VEA o valor da suc¢do onde surgem 0s
primeiros vazios ndo preenchidos totalmente por dgua, Wsat a umidade saturada e Wres a
umidade residual. O formato da curva é influenciado diretamente pela distribuicdo de poros
do material e existem trés condi¢cbes em que os poros podem ser encontrados: tamanho dos
poros uniforme (a, b); dois tamanhos predominantes, também chamados de bimodal (c); e,

presenca de varios tamanho, multimodal (d) (Figura 2.12b).

40
Ar VEA » . a) - unif‘u;mlc hipotético
W . b) - uniforme

o “ " ¢) - bimoddl
= N, d} - multimodal
= = .
2 | g "«

= ? 5 2 i

[ o g ° - N
= =4 1

e v Curva de 5 e

3 Mo /.*Tc_c:lgcm i0 (© A '\(d)
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umedecimento N ____( ) L. “u
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Figura 2.12 - a) Principais feicdes da curva de retencédo de dgua. (Modificada de - Otalvaro (2013)); b) Forma da
curva de retencdo de agua do solo segundo a distribui¢cdo do tamanho dos poros (Otalvaro (2013). Modificada de
- Marinho, 2005).

Gallipoli et al. (2003) afirmam que, as variagdes no indice de vazios produzem alteracdes nos

poros do solo e em suas interconexdes, modificando consequentemente o grau de saturacao.

Logo depois, Wheeler et al. (2003) acrescentam a influéncia da histerese hidraulica, que é a
dependéncia entre S; e 0 caminho de tensdo seguido (molhagem/secagem) na curva de

retencao de &gua do solo.

Segundo Mascarenha (2008), os diversos métodos de controle e medida de suc¢do apresentam
suas vantagens e limitagdes especificas, sendo que a melhor técnica a ser utilizada depende do

intervalo de valores de succéo e do tipo de succdo a medir (matricial ou total).
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A seguir (Tabela 2.4) sdo apresentadas algumas vantagens e desvantagens dos métodos de

controle e medida de succ¢do utilizados nesta pesquisa.

Tabela 2.4 — Vantagens e desvantagens das técnicas de controle e medida da suc¢do

Método Técnica Vantagens Desvantagens Referéncias
- Mede sO succao
~ matricial;
[)a|i\>/|<§g-e valores de succdes Dificuldade de medir
Placa de sucio i Sim;;IeS' poropressdes negativas; (P,resa, 1988)
- Corpos d'e prova pequencs. As amostras tem que ser (Otélvaro, 2013)
" indeformadas ou
compactadas.
Controle de
sUcgao - Faz translagdo do origem I_\/I_ede S0 succao .
de referéncia: matricial; _ (Richards, 1941)
- Os corpos, de provas sio Para solos muito (Soto, 2004)
Oedométrico com ) porosos 0 tempo de (Delage., et al
controle de succédo Peqtgnoz,quipamento mais equilibrio é elevado; 2008)
utilizado na geotecnia. - Ndo realiza medidas de
sucgbes menores que
10kPa.
- O tempo de equilibrio é
- Mede sucgdes matricial e elevado;
total- - Os resultados d_ependem _
i i\/ledida de  succdes do manuseio e (Marinho, 1995)
Papel filtro elevadas: experiéncia do executor; (Borges, 2010)
_ Os co,rpos de prova sio A eficiéncia da técnica (Marinho, 2012)
pequenos depende~ da curva de
Medida da ' ca_ll_bra(;ao do  papel
SUCGHO utilizado.
- Tem que estar
- Método répido; localizado em ambiente
- Mede succdes elevadas; com temperatura (Cardoso, 2007)
Psicrometro WPAC Trabalha com amostras controlada; _ (Mascarenha, 2_008)
pequenas em  qualquer - Pouca precisdo nas (Decagon Devices,
estado (deformada e medidas de sucgles 2010)
indeformada). menores que 500kPa;

- Mede s6 succdo total.

2.6.1 - Técnicas para o controle da sucgdo no solo

Romero (2001) realizou um resumo das técnicas que se utilizam para o estudo do

comportamento hidromecéanico dos solos ndo saturados, e fez uma separacdo baseada

fundamentalmente em técnicas que realizam a imposi¢do da succdo e outras que medem a

succdo do solo (Tabela 2.5).
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Tabela 2.5 — Técnicas utilizadas para o controle da suc¢do. (Modificada de - Romero (2001)).

Componente Tempo de

Método Técnica ~ S
de succéo equilibrio

> Solutos ndo volateis (sucgdes 4-400MPa)
e Solugéo parcialmente saturada
e Solugdo saturada Total 1 até 2 meses
» Solutos volateis (succdes 20-400MPa)
e Solugdo aquosa de H,SO,

Transferéncia de
vapor

» Osmdtica com PEG 20000 (sucgdes 0.1- » Maior que 2
1.5MPa) meses
Transferéncia e » Translacdo de eixos o
equilibrio de fluxos e Pedra cerdmica com alto valor de entrada| Matricial » Minutos- Horas

de ar (VEA) (succdes 0,01- 1,5MPa)
e Membrana celulose de acetato (sucgdes
0,01- 7MPa)

As técnicas de translacdo de eixos e osmdtica estdo relacionadas a medida de succdo
matricial, por meio de transferéncia e equilibrio de fluxos de agua liquida. No método de
equilibrio de vapor, a succdo € imposta por transferéncia de vapor e fornece medidas de
succao total. A seguir se descrevem as técnicas empregadas neste trabalho para impor e medir

a succdo do solo.

2.6.1.1 - Translagéo de eixos

Existem diferentes técnicas que utilizam o principio de translacdo de eixos.
a) Placa de succgédo

Presa (1988) descreve o método da placa de succdo, que consiste no estabelecimento de uma
diferencga de pressdo em uma placa porosa, mediante a aplica¢do direta de uma succéo a parte
inferior do sistema, enquanto a parte superior mantém-se a pressao atmosférica. Como a placa
é permeavel aos ions dissolvidos na agua, essa técnica determina apenas a suc¢do matricial do

solo e s6 pode ser utilizada para baixas sucgoes.

A Figura 2.13a apresenta o equipamento desenvolvido por Otéalvaro (2013) com base no funil
de Haines, e a Figura 2.13b apresenta uma modificacédo feita por Grau (2014) a base da placa
de succdo. Essa nova base é composta por uma ceramica com valor de entrada de ar baixo, da
ordem de 50kPa, sendo suficiente para valores de succdes menores que 20kPa, a placa possuli
duas entradas de agua, uma vai para o reservatorio e a outra para a bureta graduada (Grau,
2014).
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D (1) Reservatorio

= 5
(2) Placa de succao
a2 (3) Haste deslocamento bureta
(3) =

\4 ("\4:]' Mesa, para saturagdo
= . . . -
(5) Prateleira, nivel de referéncia sucgao

'.i’():\" Bureta

Detalhe da placa de succao

Figura 2.13 - a) Equipamento completo da placa de sucg¢do (Otalvaro, 2013); b) base da placa modificada (Grau,
2014).

O principio de funcionamento do ensaio consiste na aplicacédo direta de uma carga hidraulica
negativa na amostra, mantendo a pressdo de ar sob condicdes atmosféricas, a amostra entra
em contato com a placa porosa, saturada, cujo valor de entrada de ar deve ser superior a
succdo que se deseja medir. ApGs o0 tempo necessario para atingir o equilibrio hidraulico,

retira-se a amostra e determina-se a umidade.

Um dos problemas desse método é a dificuldade na determinacdo de pressGes negativas na
agua, ja que esta tende a cavitar quando as pressfes estdo proximas a -1 atm. Para resolver
esse problema, utiliza-se um disco ceramico de alto valor de entrada de ar e se aplica a técnica
da translacdo de eixos, sendo esse método denominado de célula de pressdo (Presa, 1988). A
fim de aumentar ao méximo o valor de succdo a ser medido no ensaio, pode-se substituir o
disco ceramico por uma membrana de celulose (Murrieta e Camapum De Carvalho, 1995).
Segundo Gens e Romero (2000), apesar das membranas de celulose permitir a aplicacdo de
maiores valores de sucgdo, elas sdo mais compressiveis, menos resistentes aos ataques

quimicos e bioldgicos e apresentam maior difusdo de ar.
b) Sistema oedométrico com controle de suc¢do- translacdo de eixo

Este método € bem sucedido e de ampla aplicacdo na geotecnia (Richards, 1941), sendo uma
das técnicas mais utilizadas atualmente para a determinacdo das propriedades de retencédo de

agua no solo (Delage et al., 2008).
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O principio do ensaio € fazer uma translacdo do origem de referéncia, retirando o ar da
condicdo de pressdo atmosférica para uma condicdo de ar pressurizado dentro da célula (Soto,
2004).

O corpo de prova (didametro 6.5 com altura de 2.5cm) se encontra em contato direto com uma
placa porosa, sendo que tanto o corpo de prova como a placa, encontram-se saturadas
(processo de secagem). Em seguida, para cada estagio de succdo, a pressao de ar equivalente a
succdo desejada é imposta dentro da camara, assim, depois da eliminacdo parcial da dgua da
amostra atraves da placa porosa é atingido um equilibrio de suc¢do no solo. Variagdes de
umidade em cada estagio de succdo sdo registradas pela medida de volume de agua expulsado

para uma bureta graduada (Soto, 2004).

Uma das limitacbes do equipamento é que ndo é recomendavel para fazer medicGes de

succOes menores que 10 kPa. (Soto, 2004)
2.6.2 - Técnicas para a medida da succéo no solo

Existem diferentes equipamentos e técnicas para realizar a medida da succao no solo (total ou
matricial), tanto no laboratério quanto no campo, os quais podem ser divididos em métodos
diretos e indiretos. Os métodos diretos medem a umidade relativa do solo e os indiretos
utilizam diferentes fendmenos fisicos associados ao teor de umidade em um meio poroso em

contato ou ndo com o solo (Mascarenha, 2008).

Murray e Sivakumar (2010) realizaram um resumo das técnicas que existem para a medida da
succdo do solo (Tabela 2.6), tipo de succdo (matricial ou total), intervalo ou faixa e o tempo
de estabilizagdo.

Tabela 2.6 — Técnicas para a medida da succ¢éo. (Modificada de - Murray e Sivakumar, 2010).

Componente Faixa medida

Método Equipamento da succio (kPa) Tempo de equilibrio
Direto Cémara de pressdo Matricial 0- 1.500 Algumas horas ou dias
Tensidmetros Matricial 0- 1.500 Minutos
Sensor de condutividade térmica  Matricial 1-1500 Algumas horas ou dias
Sensor de condutividade elétrica ~ Matricial 50- 1.500 Algumas horas ou semanas
Papel filtro de contato Matricial 0- 10.000 2- 57 dias
Indireto Psicrdmetros termopares Total 100- 8.000 Alguns minutos ou horas
Psicrdmetros transistor Total 100- 70.000 Perto de 1 hora
Psicrometro espelho resfriado Total 1- 60.000 3- 10 minutos
Papel filtro sem contato Total 1.000- 10.000 2- 14 dias
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Pode- se observar que a faixa de medida da sucgdo é muito variavel e existem técnicas que
podem demorar até 2 meses para se estabilizar. A seguir sdo descritos os principios de alguns

dos métodos que serdo os utilizados nesta pesquisa.

2.6.2.1 - Método do papel filtro

O método do papel filtro consiste em colocar o solo em contato com um papel filtro, de curva
caracteristica conhecida, em um ambiente hermeticamente fechado. O potencial de agua sera
transferido entre a amostra e o papel filtro, até atingir equilibrio de suc¢do. Tendo-se a relacdo
entre a succao e a umidade do material poroso, a succéo do solo pode ser obtida referindo-se a
curva de calibragdo. O estado de equilibrio fornece a mesma succdo no solo e no material

poroso, porém com umidades diferentes (Marinho, 1995).

O tempo de equilibrio € um fator de extrema importancia para a obtencao da suc¢édo correta. A
Tabela 2.7 apresenta sugestdes para o tempo de equilibrio em funcéo do nivel de suc¢édo para
o0 papel filtro Whatman N° 42,

Tabela 2.7 - Sugestdo do tempo de equilibrio para medicao de sucg¢éo total em funcéo do nivel de succéo
(Marinho, 1995)

Nivel de succéo total (kPa) Tempo de equilibrio sugerido
0-100 N&o determinado, mas certamente maior que 30 dias
100-250 30dias
250-1000 15dias
1000-30000 7dias

Outro fator importante para a eficiéncia dessa técnica é a acuracia da curva de calibragcdo do
papel filtro utilizado e, por isso, tem sido investigada por varios pesquisadores como Houston
et al., (1994); Leong et al. (2002) e Borges et al. (2010), dentre outros.

Essa técnica permite medir a suc¢do matricial, quando o solo estd em contato direto com o
papel filtro, ou a succdo total, quando o papel ndo estd em contato direto com a amostra
(Figura 2.14). Nesse ultimo caso, a medida é feita por meio do fluxo de vapor, onde as

moléculas de agua sdo expulsas do solo vencendo as forcas capilares e as forgas osmoticas.

Na situacdo com contato, o fluxo de sais é livre e a Unica forga a ser vencida para o fluxo da

agua é a forca capilar.

30



Papel filtro

| I—
T T T T T fluxo de vapor

fluxo capilar

TVTOUT

SOLO SOLO

Figura 2.14 - Tipos de fluxo do solo para o papel filtro (Marinho, 1995).

Esse método tem como vantagens o grande intervalo de medidas, além de ser o Unico método
que permite medir valores de succdo total e matricial. No entanto, apresenta como
desvantagens a necessidade de um manuseio muito delicado do papel filtro e o fato que cada
medida de succ¢do € feita em amostras de solo distintas. Marinho (2012) comenta também que
essa técnica tem diferentes comportamentos quando o papel ndo estd em contato direto com o

solo, e com a porosidade do mesmo.

Borges et al. (2010) apds realizar um estudo sobre o papel filtro Quanty, afirmam que este
pode ser empregado para medicdo de succdo pelo método de papel filtro. No estudo,
anteriormente mencionado, se apresenta a calibracdo para o Quanty com as Equacgbes 2.1 e
2.2:

161,44-w)/24,07]

Sucgdo (kPa) =e [l ,para w > 55% (2.1)

79,782-w)/6,26]

Sucgdo (kPa) =e [ ,para w < 55% (2.2)

Onde, w ¢é a umidade do papel filtro.

2.6.2.2 - Psicrometros

Segundo Fredlund e Rahardjo (1993) os psicrometros sdo dispositivos de medicdo da umidade
relativa, que trabalham sobre o principio de medir a umidade relativa do ar dentro de uma

pequena camara selada. A Equacéo 2.3 relaciona a succao total com a umidade relativa.

w = — K20 (RE) (2.3)

Mw

Onde:

R - constante do gas (8,314 J/(molK));
T - temperatura absoluta;

Mw - massa molecular da 4gua (18,016 Kg/Kmol);
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pw— densidade da agua (998Kg/m® a 293K);
RH- umidade relativa.

Cardoso et al. (2007) mencionam que, nos psicrdbmetros existem variaveis que podem afetar
as medidas da succdo, uma das mais importantes é a temperatura que induz variagdes nas
leituras da umidade (porque depende da saturacéo da pressdo de vapor) e pode adicionar um
efeito da histerese no solo, além de proporcionar mudancgas na calibracdo e no periodo de

estabilizacdo das leituras.

Os psicrometros bastante utilizados atualmente séo: o psicrometro de transistor e psicrometro

chilled-mirror.

O dispositivo chilled-mirror (WP4C - Figura 2.15 ) tem uma camara selada constituida de um
espelho, um sensor fotoelétrico, um par termoelétrico, um termémetro infravermelho e um
ventilador. Uma amostra de solo em equilibrio com o ar é colocada dentro da cadmara. A
presenca de agua condensada no espelho é detectada pelo sensor fotoelétrico, devido a

reducdo de reflexdo do espelho.

egezllin @ sEnEoq Eanisor e
fotonlitnco temperaiur

wierili ko

oS vescel

camara
wlali A

i saka

b

Figura 2.15 - a) Imagem e b) Esquema do WP4C (Mascarenha, 2008).

Um par termoelétrico determina a temperatura em que ocorreu a condensagdo, enquanto um
termOmetro infravermelho determina a temperatura da amostra. A diferenca entre essas duas
temperaturas fornece a umidade relativa do solo e, consequentemente, o valor da succdo. A
funcdo do ventilador € simplesmente circular o ar dentro da camara para reduzir o tempo de

equilibrio (Decagon Devices, 2010).

O WP4C deve estar localizado em um ambiente com temperatura controlada, devido a sua
grande sensibilidade a variacfes de temperatura. Esse equipamento fornece rapidamente

valores de succdo total, geralmente em um tempo inferior a 10 minutos (Mascarenha, 2008).
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A Tabela 2.8 mostra as especificagdes dos psicrometros SMI e WP4C descritas por Cardoso
et al. (2007) e Decagon Devices (2010). E possivel observar que, o WP4C tem maior
precisséo e permite medir sucgOes mais altas que o SMI. Uma recomendacdo que realiza
Decagon Devices (2010) é utiliza-lo para suc¢des maiores que 0,5MPa, porque para sucgdes

menores a presicdo do equipamento desce para 50%.

Tabela 2.8 - Especificacbes dos psicrometros SMI e WP4C (Modificada e atualizada de - Cardoso et al. (2007)).

Equipamento Psicrometro SMI Psicrometro WP4C

Faixa da succdo (MPa) 1até 70 0 até 300MPa

Leituras Voltagem e sucgéo Succdo e temperatura

Precisdo < +0.05pF £0.01pF (repetitividade) +0.05MPa from O to -5 MPa
1% from -5 to -300 MPa

Tempo de leitura Usualmente uma hora 10 até 15min

Calibragdo Muiltiplos pontos de calibracéo Um ponto de calibracao

Geometria da amostra ¢ =15mm, h =12mm Capacidade 15ml (recomendado

7ml) ¢ =37mm, h =7mm

Uma observacdo que realizam Cardoso et al. (2007) que seria uma desvantagem do WPA4C é
gue quando o equipamento realiza a medida de succéo para a obtencdo de curvas de retencédo
(realizando trajetorias de secagem) do solo, este sofre uma pequena secagem dentro da

camara no periodo de estabilizacdo, que poderia trazer uma pequena histerese na curva obtida.
2.7- MODELAGEM DA CURVA DE RETENQAO

Os modelos de ajuste para as curvas de retengdo sdo utilizados para representar os dados
obtidos em laboratério, visto que estes se apresentam originalmente de forma discreta. A
necessidade de se utilizar tais ajustes vai além da representacao grafica, pois é também uma
exigéncia quando se deseja aplicar modelagem numeérica para extrapolar e interpolar os

resultados experimentais (Queiroz, 2015).

As equacdes de ajuste geralmente sdo do tipo hiperbdlicas, podendo ser lineares ou néo
lineares. Elas reproduzem parte das fei¢cGes da curva de retencéo, incluindo a forma e alguns
parametros de referéncia, como umidade de saturacdo (Ws,), valor de sucgdo onde surgem 0s
primeiros vazios ndo preenchidos totalmente por dgua (VEA), teor de umidade residual (Wres)

e razdo de variacdo da umidade com a sucgdo (As) (Otélvaro, 2013).

As equacdes de ajuste variam quanto ao nimero de parametros envolvidos, e pode-se dizer
que, geralmente, quanto maior o nimero de parametros de ajuste, maior a flexibilidade e
capacidade de ajuste da equacdo (Borges, 2010). Porém, em alguns casos a existéncia de

muitos parametros pode levar a falta de significado fisico desses parametros.
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A escolha pela utilizacdo de determinada equacgédo se da mediante a analise de dois critérios:
disponibilidade dos parametros requisitados pelo modelo de ajuste e adequacdo desse modelo

ao solo em estudo.

Durner (1994) apresentou uma extensdo para a equacgao proposta por van Genuchten (1980),
que era originalmente destinada a curvas unimodais, e foi modificada para curvas bi e

multimodais. A Equacéo 2.4 representa a modificacao realizada por Durner.

WM Wm

w = -+ : (2.4)

[1+(ocM-s)”-M]1_"M [1+(ocm-s)n-m]1_m

Onde, os indices M e m sdo utilizados para diferenciarem a macro e a microestrutura,
respectivamente; w € a umidade, s é a suc¢do o e n sdo parametros de ajuste relacionado ao

valor de entrada de ar e a inclinacdo da reta que relaciona a suc¢do com a umidade.

Este método tem sido muito utilizado e bem sucedido na modelagem de solos tropicais por
varios pesquisadores Otalvaro (2013); Borges (2014); Grau (2014) e Queiroz (2015).

2.8 - CARACTERIZACAO ESTRUTURAL DO SOLO

Nos ultimos anos o estudo da microestrutura do solo tem ganhado espaco (Masin, 2013) e de
acordo com Delage et al. (1996) estes estudos ajudam na definicdo de propriedades do
material e no melhor entendimento do comportamento do solo submetido a diferentes

condicdes e estado de tensédo.

IUPAC (1997) propde que os poros existentes na estrutura do material sejam classificados
em trés tipos:

1. Microporos: poros com diametro que ndo excedem 0,002 pm,

2. Mesoporos: poros com diametro entre 0,002 e 0,05 um.

3. Macroporos: poros com diametro maior do que 0,05 pm.

Os microporos apresentam maior energia de adsor¢do que 0s mesoporos e macroporos devido
a sobreposicdo dos potenciais de adsorcdo nas paredes dos poros (interacdo

adsorvente/adsorbato) e nos mesoporos e macroporos ocorre o fendmeno de condensacgédo
capilar (Sing et al., 1985).
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Romero et al. (2002) propdem outra classificacdo baseada na porosidade (Figura 2.16). Para

poros menores que 30um se considera microestrutura, para maiores que 30um ¢é

macroestrutura e os interagregados se encontram entre 2 e 30 pum.

Densidade de poro
-denw/d(logx)

Figura 2.16 - Classificacdo da estrutura baseada nos tamanhos dos poros. (Modificada de - Romero et al.
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(2002)).

Baseada na classificagdo anterior, Ferrari (2015) realiza um resumo das diferentes técnicas

que podem ser utilizadas para a caracterizagdo micro e macroestrutural do solo. (Tabela 2.9)

Tabela 2.9 - Técnicas para o estudo microestrutural do solo. (Modificada de - Ferrari (2015)).

Propriedades fisicas a

Propriedades fisicas a

Técnica . Referéncias
escala microestrutural  escala macroestrutural
Técnica de avaliacdo
N, adsorcéo e quantitativa
dessorcdo  isotermas e Microporosidade Cambios na PSD devido Vg:&g;ﬁ?{;;t?i?
(N,- BJH, N,- BET) (0,0003 até 0,3 um) as trajetorias quimico- (2002) '
e Absorcdo de azul de e Superficie especifica hidraulica Chiappone et al. (2004)
metileno em condicOes '
secas/Umidas
e Cambios na PSD (Cui e Delage, 1996)

Porosimetria por
intrusdo de mercurio

Técnica de avaliacdo
quantitativa
e Microporosidade
(0,007um até 400 pum)
e Superficie especifica

devido as trajetorias
hidro-mecanicos

e Propriedades da curva
de retencdo (baixas
faixas de succao)

(Romero, 1999)
(Giesche, 2006)
(Romero e Simms,
2008)
(Hoffmann et al., 2007)
(Runigo et al., 2009)

ESEM
SEM
Campo de emissdes
FESEM

Técnica de avaliacao
qualitativa (quantitativa
com processamento de

imagem)

¢ Permeabilidade da
4gua ndo saturada
e Cambios na

porosidade devido as
diferentes  trajetorias
hidromecénicas.

(Zhang e Xiao, 2013)
(Runigo et al., 2009)
(Nowamooz e Masrouri,
2010)
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TEM e Micro e e Ensaio de

Macroporosidade comportamento  com
e Discernir nivel  diferentes  condigdes
estrutural hidromecénicas
e Interacdo sélido/agua
e Tomografia por  Variabilidade espacial e Detengdo de padroes
impedancia  elétrica, do grau de saturacéo/ uniformes (Koliji et al., 2010)
implementada em uma  porosidade, superficie e Monitoramento de B
célula oedométrica especifica, concentracéo processos hidro-
e Sonda de aguja elétrica de cations quimico- mecénico

Pode- se observar que existem diversas técnicas de ensaios de laboratorio que sdo capazes de
caracterizar a estrutura do solo, sendo necessaria a utilizagdo de varias técnicas em conjunto

de modo a caracterizar todos os tamanhos de poros (Adamo et al., 2001).

A seqguir € apresentada uma breve descricdo das técnicas de caracterizacdo estrutural mais

utilizada atualmente e algumas das aplicacdes.
2.8.1 - Microscopia eletrénica

Como foi observado anteriormente existem diversas técnicas qualitativas de caracterizacao
estrutural do solo, entre as mais conhecidas e com maiores aplicagdes em solos de origem
vulcanica se encontram: Microscopia eletrbnica de varredura, Microscopia eletrdnica de

varredura ambiental e Microscopia eletronica de transmissé&o.

2.8.1.1 - Microscopia eletronica de varredura (SEM)

SEM é uma técnica utilizada para a caracterizacao de solos que facilita a descricdo da forma
da particula, a textura, ocorréncia de alteracGes superficiais de materiais secundarios e
determina o tamanho das particulas (Heiken e Wohletz, 1992; Ersoy et al., 2006). Em alguns
equipamentos existe um analisador de raios X que se acopla ao SEM e ajuda na identificacdo
semi-quantitativa dos componentes quimicos e minerais presentes no solo (Adamo et al.,
2001).

Esta técnica apresenta como inconveniente que as amostras tem que estar secas, além de
precisar de metalizacdo, com ouro ou platina, processo que as vezes compromete a estrutura
do solo (Mascarenha, 2008; Ruggieri et al., 2010).

Segundo Heiken e Wohletz (1992) esta técnica analitica, € amplamente utilizada para solos
derivados de cinzas vulcanicas. Algumas das aplica¢cdes desta técnica podem ser observadas
nos trabalhos realizados por: Adamo et al. (2001), observaram a morfologia do solo da Itélia
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encontrando haloisita em forma de esfera, Nanzyo (2002) avaliou a porosidade e identificou
minerais dentro do solo, Herrera (2005) mostrou a existéncia de vidro vulcanico e de trincas
por retracdo na cinza vulcanica de Manizales na Colombia e Yuan et al. (2012) estudaram as
mudancas na estrutura, textura e superficie especifica da haloisita quando é aquecida. lyoda et
al. (2012) e Vingiani et al. (2013) avaliaram a morfologia, textura, cor e composicao quimica
utilizando SEM e SEM/EDS. Asano e Wagai (2014) estudaram a composi¢do dos agregados
de um solo alofanico em Tsukuba, Japédo, além da distribuicdo de particulas e agregacdes a

microescala.

2.8.1.2 - Microscopia eletronica de varredura ambiental (ESEM)

ESEM ¢ a técnica mais popular de caracterizacdo microscopica e permite estudar os arranjos
estruturais dos solos néo saturados (Romero e Simms 2008). ESEM se diferencia do SEM por
trabalhar sobre condi¢Ges ambientais controladas e permite visualizar amostras com alguma
quantidade de agua nos poros (Delage et al., 1996; Colmenares, 2002; Mascarenha, 2008;

Romero e Simms, 2008).

Diversos pesquisadores utilizam a técnica de ESEM na caracterizacdo microestrutural.
Mascarenha (2008) avaliou amostras submetidas a colapso para diferentes valores de succao e
Colmenares (2002) estudou o comportamento microestrutural para diferentes trajetorias de
tensdo e diferentes trajetdrias hidraulicas. Casini et al. (2012) estudou a microporosidade e o
arranjo estrutural entre particulas para diferentes trajetorias hidraulicas. Outros exemplos da
aplicacdo desta técnica de caracterizacdo microestrutural, para solos ndo saturados encontram-

se na reviséo feita por Romero e Simms (2008).

Além das aplicages citadas anteriormente, esta técnica também tem sido utilizada para solos
de origem vulcéanica tais como os trabalhos de: Kohyama et al. (1978) que observou a
estrutura tubular da haloisita, Garcia (2003) que estudou as agregacdes das esferas de alofana
existente no solo na regido de Quindio, e Ferrari et al. (2013) que avaliaram a mudancga na

estrutura de amostras submetidas a colapso para diferentes valores de succao.

2.8.1.3 - Microscopia eletrénica de transmissédo (TEM)

TEM ¢ outra técnica analitica que se utiliza para a caracterizagdo microestrutural. Segundo
Churchman et al. (1995), Adamo et al. (2001) e Kogure et al. (2013) é uma técnica que

mostra claramente a forma tubular ou esférica de minerais como a haloisita e alofana,
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permitindo observar particulas de argila finas menores que 0,5 pum e alguns elementos

quimicos do material.

Existem varios estudos que aplicam esta técnica para a caracterizacdo estrutural de solos
derivados de cinzas vulcénicas, tais como: Joussein et al. (2005) que realizou uma revisao das
diferentes morfologias das particulas de haloisita, que aparecem por condi¢cdes de
cristalizacdo ou alteracdo geoldgica na Nova Zelandia. Outros autores demostraram que,
utilizando o TEM pode-se observar particulas de haloisita esféricas ou tubular e esses tubos

podem ser curtos ou cumpridos.

Além disso, Nanzyo (2002) realizou a identificagio de minerais dentro do solo, a
determinacdo da morfologia e do diametro das particulas de alofana e haloisita existentes no
solo. Woignier et al. (2008) estudou a morfologia e a preservacdo das agregacOes das
particulas de alofana quando s&o submetidas a um processo de secagem supercritico. Yuan et
al. (2012) utilizaram esta técnica para delimitar o didmetro dos nanotubos, a morfologia e
mudangas na estrutura com o aquecimento, evidenciando que a haloisita passa de forma
cilindrica a tubular quando é aquecida. lyoda et al. (2012) encontrou a alofana em forma de
esfera, aglomeracdo de particulas, além de detectar, com as imagens de alta resolucédo, a

presencia de impurezas no solo.

Levard et al. (2012) e Inoue et al. (2012) encontraram alofana em forma de esfera e

realizaram a identificagdo semi- quantitativa de elementos quimicos do solo da Franca.
2.8.2 - Adsorcao/dessorcao de nitrogénio (Isotermas)

A técnica de adsorcao/dessorcdo de nitrogénio a 77K é uma das técnicas utilizadas para a
caracterizacdo dos poros do solo (Sing, 2001) e permite determinar com relativa precisdo a
superficie especifica dos grdos, o volume total de poros e seus didmetros médios

predominantes (Quantachrome Instruments, 2008).

A primeira informagéo importante sobre a superficie e a porosidade do solo é obtida através
da interpretacdo das isotermas (Storck et al., 1998), elas sdo funcdo da quantidade de N,
adsorvida em equilibrio com a sua concentracdo ou pressao (razdo da pressao de gas aplicada
no material pela presséo de saturag@o) na fase gasosa a temperatura constante.

Bruneaur, em 1938, classificou as isotermas em cinco tipos e Sing et al. (1985) acrescentou

uma sexta. A Figura 2.17 apresenta 0 esquema das isotermas, no eixo das ordenadas se
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encontra o0 volume de N, adsorvido e no eixo das abscissas a pressdo relativa (P/Po). Sendo P

a pressdo de trabalho e Po a pressdo de vapor de saturacao do gas.

v

Figura 2.17 - Tipos de isotermas de acordo com a classificacdo de IUPAC (1997).

A isoterma do tipo | é dada para sélidos microporosos tendo superficie externa relativamente
pequena sendo também obtida quando a adsor¢do forma apenas uma monocamada. Como o
processo de adsorcdo coincide com o processo de dessorcdo, esta isoterma é considerada

reversivel.

Isotermas do tipo Il sdo caracteristicas de adsorventes ndo porosos OuU Macroporosos.
Isotermas do tipo Il ndo sdo comuns, mas se originam sobre condi¢fes nas quais as

moléculas do gas tém maior afinidade umas pelas outras do que pela superficie do adsorvente.

Isotermas do tipo IV séo obtidas com adsorventes mesoporosos. Esta isoterma, na maioria dos
casos, exibe uma regido na qual a pressao relativa varia pouco e o volume adsorvido aumenta
bruscamente. Associado com o processo secundario de condensacdo capilar esta o circuito de
histerese, que traz como resultado o preenchimento completo dos mesoporos em presséo
relativa menor que 1(P/Po<1). Nos casos mais simples, a parte inicial da curva segue o
mesmo perfil que aquele do tipo 1l. Quando o ponto B esta bem definido possivelmente se
obtém a capacidade da monocamada. Esta isoterma serve como uma impressdo digital da
geometria especifica da estrutura dos poros, na qual esses fendmenos ocorrem. Sua posi¢ao
determina o tamanho do poro caracteristico do material e da sinais do volume de poro. Quanto

menor sua inclinacdo mais homogénea é a distribui¢do de tamanho de poros.
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Isotermas do tipo V sdo incomuns e podem aparecer com certos adsorventes porosos. Elas
estdo relacionadas as isotermas do tipo Ill em que a interacdo adsorvente-adsorvato é fraca,
mas o preenchimento dos poros também ocorre, levando o valor limite de adsorcéo para altos

valores de P/Po.

Isotermas do tipo VI representam a adsorcdo gradual da multicamada e estdo associadas a
adsorcdo sobre superficie ndo porosas uniformes. Estas isotermas sdo uma variante do tipo II.
A altura do degrau representa a formacdo de uma monocamada completa e para casos mais

simples, permanece constante para duas ou trés camadas adsorvidas.

Como foi observado na Figura 2.17, isotermas IV e V apresentam histerese na
absorcdo/dessorcdo que poderia estar condicionada a forma do poro. Este tipo de isotermas

sdo carateristicas de solos mesoporosos e macroporosos (Teixeira et al., 2001).

Partindo dos dados obtidos das isotermas se pode calcular a area especifica. A primeira
equacdo formulada para tal fim foi de Langmuir, que era baseada na hipéteses que a adsor¢éo
das moléculas ocorre apenas em monocamadas; o calor de adsorcao independe da extensao da
superficie que é recoberta pelo adsorbato; o processo de adsorcdo € pontual. Logo em 1938
Brunauer, Emmett e Teller propuseram uma evolucdo da teoria de Langmuir, comumente
conhecido como método BET, que engloba a sorcdo em multicamadas sobre superficies
solidas ndo porosas e considera o equilibrio entre as velocidades de evaporacgéo e condensacgéo

para as varias camadas moleculares adsorvidas.

A distribuicdo de mesoporos e o tamanho médio dos poros podem ser determinados utilizando
0 método de Barrett, Joyner e Halenda (método BJH), determinado a partir dos picos das
curvas de distribuicdo de tamanho de poro. Este método pode ser aplicado na faixa 0,42 até
0,995 P/P, da isoterma e ndo se aplica aos microporos. O método determina a distribuicdo de
tamanho de mesoporos, assumindo o esvaziamento progressivo dos poros cheios de liquido
com o decréscimo da pressdo e que 0s poros estdo totalmente preenchidos quando P/Py=1. O
poro perde quantidade de adsorvato liquido condensado (nucleo do poro), a uma pressao
relativa particular relacionada com o radio do ndcleo pela equacdo de Kelvin (Alvarez e
Rocha, 2013).

Deste modo pode se relacionar para cada ponto o volume de poro com seu didmetro, obtendo-
se o gréafico de distribuicdo de tamanhos de poro. E comumente aplicado no trecho da

isoterma de dessorcéo (Farias, 2012).
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Para a determinacdo dos microporos existem varios metodos para sua modelagcdo. Horvath e
Kawazoe (1983) apresentam um método simbolicamente chamado de HK que calcula a
distribuicdo dos microporos sem depender da equacdo de Kelvin, a qual descreve o fenémeno
da condensacgdo capilar, que é muito utilizada na maioria dos modelos. Saito e Foley (1991)
fazem uma analogia a0 método HK, exceto que a modelagem assume uma geometria

cilindrica do microporo, e é comumente conhecido como método SF.

Atualmente esta técnica é muito utilizada para caracterizar a mudanca na estrutura.
Sokolowska et al. (2002) e Hajnos et al. (2006) avaliaram a mudanga na microestrutura do
solo devido a compactacdo, Nowamooz e Masrouri (2010) estudaram a mudanca da estrutura
com a succao, Figueiredo et al. (2004); Farias (2012) e Asano e Wagai. (2014) utilizaram esta
técnica para avaliar a porosidade do solo. Ishiguro et al. (2006) determinou a area superficial
de um solo derivado da cinza vulcanica. Yuan et al. (2012) estudou a mudanca na
mesoestrutura da haloisita quando é aquecida a diferentes temperaturas.

2.8.3 - Porosimetria por intrusdo de mercurio (MIP)

A porosimetria por injecdo de mercurio tem sido extensivamente utilizada como uma técnica
experimental para a determinacdo da distribuicdo e estrutura dos solos porosos (Delage E
Lefebvre, 1984; Prapaharan e Dempsey, 1985; Delage et al., 1996; Romero e Simms, 2008;
Buenfil, 2007).

O procedimento de ensaio consiste em colocar a amostra em um recipiente que é preenchido
com mercurio. Ao aumentar a pressao sobre o liquido a altura da coluna reduz na proporgao
em que este penetra nos poros da amostra. Com os valores do volume de poros do solo
penetrado pelo mercdrio e com as respectivas pressdes aplicadas, uma curva € obtida
(Giesche, 2006). A Figura 2.18 apresenta a caracterizagdo da curva obtida (Mascarenha,
2008).
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Figura 2.18 - Curvas de intrusdo e extrusdo de mercudrio (Mascarenha, 2008).

Segundo Romero e Simms (2008), o volume de vazios de um solo estimado pelo MIP néo
coincide com o valor real da amostra devido a limitagbes do equipamento. As principais
limitagdes dessa técnica sdo: a) poros que sdo acessiveis apenas por meio de poros menores
ndo sdo detectados até que esses Ultimos sejam penetrados, superestimando os valores de
poros microestruturais; b) a maxima pressdo do equipamento pode ndo ser suficiente para
penetrar nos menores poros da amostra; ¢) a minima pressdo pratica do aparato limita o

maximo diametro a ser detectado.

Pesquisas tém sido desenvolvidas para a utilizacdo dessa técnica na determinacdo da curva de
retencdo (Prapaharan e Dempsey, 1985; Hajnos et al., 2006; Hwang et al., 2011) e da
condutividade hidréaulica do solo (Juang, 1987; Lapierre et al., 1990). Além desses trabalhos
citados existem outros mais recentes que estudam também a influéncia da compactacéo e o

adensamento na estrutura do solo (Otalvaro, 2013; Borges, 2014; Queiroz, 2015)

Para os solos de origem vulcéanica as pesquisas encontradas ndo foram muitas. Ferrari et al.
(2013) estudaram o solo de origem vulcanica da Costa Rica e relatam que ndo apresenta
mudanca na porosidade quando se compacta.

Segundo menciona Borges (2014) em seu trabalho, as curvas de distribuicdo de poros
apresentam dificuldades na hora de analisar os efeitos de carregamentos ou mudancas nos
indices de vazios na distribuicdo dos poros na macroestrutura. Neste sentido Durner (1994)

realiza uma modificacdo que permite analisar de forma adequada aspetos da macro e a
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microestrutura do solo. Para este caso a quacdo de indice de vazios intrudido (en) pode ser
apresentada na equacdo 2.5:

enw = ey ;]“'” +ewn [ o (2.5)

1+(uM*(ua_uw))"M 1+ (o (up_uy)) ™

onde ewy ¢ o indice de vazios dos macroporos; oy esta relacionado ao valor de entrada de ar
dos macroporos, ny € a inclinacdo da reta que relaciona umidade e suc¢do nos macroporos,
mg € a inclinacdo da reta que relaciona umidade e succdo na transicdo, eym € 0 indice de
vazios dos microporos; oy esta relacionado ao valor de entrada de ar dos microporos, ns € a
inclinacdo da reta que relaciona umidade e suc¢do nos microporos e mg é a inclinacéo da reta
que relaciona umidade e succdo apos o valor de umidade higroscopica do solo. Vale ressaltar
gque my, e ms podem ser obtidos a partir de n_ e ns, respectivamente, por meio das Equacdes
2.6e2.7.

m, =1-1/n, (2.7)
2.9- RESUMO DO CAPITULO

Neste Capitulo foi apresentada uma revisdo bibliografica dos solos derivados da cinza
vulcanica. Foram abordados temas relacionados com: origem, formac&o, caracterizagdo dos
principais minerais que compoem estes solos assim como a sua morfologia. Técnicas mais
utilizadas atualmente para a caracterizacdo mineraldgica de solos tais como: DRX, FTIR, TG
e Espectroscopia Mossbauer, além de identificar algumas propriedades geotécnicas destes

solos encontrados por varios pesquisadores em diferentes regides do mundo.

S&o apresentados também estudos realizados com a compactacdo dos solos e as diferentes
técnicas de caracterizacdo hidromecéanica. Para a analise do comportamento hidromecanico
foram abordadas caracteristicas de algumas das diferentes técnicas que existem tais como:
papel filtro, translacdo de eixos, técnica osmoética e o WP4C, e para a andlise do
comportamento estrutural foram abordadas as técnicas de caracterizacdo: adsorcdo e
dessorcdo de nitrogénio, porosimetria por intrusdo de mercurio além da microscopia
eletronica fazendo énfases na utilizacdo de algumas delas para o estudo em solos derivados de

cinzas vulcéanicas.
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3- MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo descritas as caracteristicas do local de coleta das amostras, perfil
estratigrafico do solo e a metodologia utilizada no programa experimental desta pesquisa.
Comenta-se sobre a forma de preparacdo das amostras e se definem as técnicas e 0s
equipamentos que serdo utilizados para a realizacdo dos ensaios de caracterizacdo fisico-

quimico e para a avaliacdo do comportamento hidromecanico e estrutural do solo.
3.1- LOCAL DE COLETA DE AMOSTRAS

O local de coleta da amostra estudada foi Popayan, capital do estado do Cauca na Colémbia
(Figura 3.1). esta regido pertence a cordilheira ocidental da Colémbia a menos de 80Km do

vulcdo de Puracé.

O vulcdo Puracé teve sua Ultima erup¢do em marco de 1977, e se encontra em estado de
repouso. Foi construido sobre rochas vulcanicas de composicdo intermediaria a acida do
Terciario Superior Quaternario e segundo registros geoldgicos estd constituido por
intercalacdes de produtos de lava e piroclasticos de composicdo andesitica (Pulgarin et al.,
1994).

Colombia

Cauca

Figura 3.1 - Localizacdo da area de amostragem. (Mapa Alcaldia de Popayan, 2008).

Segundo Forero-Duefias et al. (1999) a alteracdo das cinzas vulcanicas depositadas durante as

erupcdes do vulcdo na formagdo do solo em Popayan ocorrida nos ultimos 20.000 anos levou

44



a observar duas sequéncias de meteorizacdo, a) materiais ricos em Si, Al e Fe = alofana
(horizonte B) = alofana (horizonte A) = haloisita hidratada (4H,O) = metahaloisita (2H,0)
= caulinita = latossolo (solo rico em Si, Al e Fe desenvolvidas em regifes tropicais). b)

Biotita = hidromica = vermiculita = caulinita = latossolo.

A descricdo do perfil de solos tipicos derivados da cinza vulcanica da Colémbia (Modificada

de - Lizcano et al., 2006) é apresentada na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Descri¢do do perfil dos solos derivados da cinza vulcanica. (Modificada de - Lizcano e Herrera
(2006)).

Profundidade Descricao do solo

Solo amarelo claro, formado aparentemente por particulas de tamanho areia e silte. Tém muita

0.0m plasticidade quando é remoldado. Apresenta betas de 6xidos de ferro.

Solo café amareladas composto por argilas de alta plasticidade, a partir de sedimentos de cinzas

Poucos metros vulcanicas depositadas ha mais de 4000 anos.

Capas residuais de origem fluvio-vulcénico, meteorizadas dentro de uma matriz geralmente

10-30m .
argilosa.

A coleta do solo foi realizada a uma profundidade de 2m no més de novembro, e foram

extraidos 120kg de solo solto, além de um bloco indeformado (Figura 3.2).

A coloracdo natural do solo é amarela e possui alta plasticidade. Este material pertence a

segunda camada do perfil da Tabela3.1.

Figura 3.2 - Bloco indeformado de cinza vulcanica.
3.1.1 - Clima e precipitacoes

Informacdes de clima e precipitagdes descritas por Hurtado (2014) mostram que o clima de
Popayan é temperado e imido. A média de chuva total é 2121 mm. Entre os meses de Junho e
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Agosto existe uma temporada de seca (Figura 3.3), Novembro e Dezembro sdo 0s meses que
registram as maiores chuvas (Figura 3.3a). Durante o primeiro semestre do ano chove entre 16
e 20 dias por més, e 0s meses mais chuvosos a frequéncia de chuva pode chegar até 27 dias
por més.

A temperatura média do ano é 18.7 °C, no meio-dia a temperatura varia entre 24 e 25 °C e na
manhd entre 12 e 14 °C (Figura 3.3b). A umidade relativa do ar varia entre 70 e 83% sendo

maior na época de chuva no segundo semestre do ano (Figura 3.3c).
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Figura 3.3- a) Precipitagdo média anual; b) Temperatura média anual; ¢) Umidade relativa média anual de

Popayan.
3.2- PROGRAMA EXPERIMENTAL

A Figura 3.4 apresenta o procedimento utilizado nesta pesquisa para a avaliacdo das
propriedades fisico-quimicas do solo. Podem ser observadas diferentes formas de preparacdo
das amostras para a compactacdo, assim como os diferentes pontos de trabalho onde sera

avaliado o comportamento hidromecénico e estrutural do solo.

Em posteriores itens serdo explicados os critérios utilizados na definicdo das formas de

preparacdo das amostras e dos pontos de trabalho.
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Coletade solo Caracterizacéo fisico-

| quimica
Solo solto
Compactacio
|
! !
Secagem Natural
prévia
v ¢ v Y | - I
Indeformada CH38 | |CH38.8 | | CH42 CN64 | |CN653 || CNT2

'l }

Comportamento hidromecanico e estrutural

Figura 3.4 - Programa experimental desta pesquisa.

A Tabela 3.2 apresenta um resumo das técnicas e equipamentos utilizados na caracterizacdo
das amostras definidas na Figura 3.4.



Tabela 3.2 - Técnicas e equipamentos utilizados para a caracterizagdo fisico-quimica, hidromecénica e estrutural do solo.

Caracterizacdo | Técnicas utilizadas Equipamento ou utensilios utilizados Indeformada | CH38 | CH38.8 | CH42 | CN64 | CN65.3 | CN72
Gra_nulomet~r|a (laser e . Granulémetro laser Microtrac S3500 X X X
sedimentacdo com peneiramento)

_ LLelLP Concha de Casagrande X X X
Fisica Gs Pentapyc 5200e X X X X X X X
DRX Difratdmetro RIGAKU — ULTMA IV X X X
Matéria organica Estufa e capsulas X
pH Medidor de pH marca Thermo Orion X X X
Condutividade elétrica Coductimetro marca HACH sesion 5 X X X
Composi¢éo quimica EDX- 720 X
Quimica | TG/DTG DTG-60H X X X
FTIR VERTEX 70 X X X
Espectroscopia Mossbauer Espectrometro Mosshauer do 57Fe X X X
Potencial Z Zetasizer da empresa Malvern X X X
Compactacdo Cilindros de proctor pequenos X X X X X X X
Mecanica | Adensamento saturado Oedémetros X X X X X X X
Cisalhamento direto Equipamento de corte X X X X
Placa Base metalica (com ceramica) e bureta X X X X X X X
P WP4C WPA4C da Decagon Devices X X X X X X X
Hidréulica
Translacdo de eixos Oedometros com controle de succao X X X X X X X
Papel filtro Papel Quanty X X X X X X X
Porosimetro de mercurio marca AutoPore 1V
MIP 9500 X X X X X X X
Estrutural Porosimetro a gas da série Nova da
Adsorcdo de nitrogénio Quantachrome Instruments X X X X X X X
SEM Microscépio JSM 700 1F, LEICA s440i X X X X X X X

48




3.3- CARACTERIZACAO E CLASSIFICACAO DO SOLO

Foram realizados ensaios de caracterizacdo geotécnica que serdo divididos em fisicos e
quimicos. A metodologia empregada nos ensaios seguiu as especificagdes das normas da
Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT); as especificacdes proprias de cada

equipamento e a rotina de cada laboratorio.
3.3.1 - Caracterizacdo fisica

Os ensaios de caracterizacdo fisica foram realizados no Laboratério de Geotecnia e no

Laboratdrio de Geociéncias da UnB. As propriedades avaliadas sdo apresentadas a seguir:

a) Umidade natural e umidade higroscopica (w, %), realizados de acordo com a norma da
NBR 6457/1986;

b) Massa especifica dos solidos, determinado pela média de trés ensaios de acordo com a
NBR 6508/1984, sendo utilizados os grdos passados na peneira N° 10 (2mm);

c) A Gravidade especifica (Gs), usando o equipamento Pentapyc 5200e do Laboratério de
Geotecnia da UnB (Figura 3.5);

Figura 3.5 - Equipamento Pentapyc 5200e.

d) Peso especifico aparente seco (yd, kN/m3), calculado pela equacdo: yd=vy /(1+w);

e) Indice de vazios (e);

f) Grau de saturacdo (Sr, %);

g) Porosidade (n), calculada pela equacao: n=e/(1+e);

h) Limite de liquidez pelo método de Casagrande (w,%), determinado graficamente a partir

da reta interpolada por 5 pontos, de acordo com a NBR 6459/1984;
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i) Limite de plasticidade (we, %), executando-se 5 determinacdes, de acordo com a NBR

7180/1984;
J) Curvas granulométricas do solo por difragdo de raio laser e ultrassom, realizadas com o

equipamento Microtrac S3500 (Figura 3.6);

Figura 3.6 - Granuldmetro laser Microtrac S3500.

k) Curvas granulométricas do solo por sedimentacdo e peneiramento com agua e com

defloculante, de acordo com a NBR 7181/1984 (Figura 3.7);

Figura 3.7 — Granulometria: a) Por peneiramento e b) Por sedimentacao.

[) Determinagdo da matéria organica existente no solo, de acordo com a NBR 13600/1996
(Figura 3.8);

Figura 3.8 - Matéria organica.
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m) ldentificacdo da mineralogia do solo utilizando a técnica de Difracdo de Raio X (DRX)
com o difratdmetro RIGAKU — ULTMA 1V, operando com tubo de cobre e filtro de

niquel, do Laboratdrio de Geociéncias (Figura 3.9);

Figura 3.9 - a) Difratdmetro RIGAKU — ULTMA 1V; b) Centrifuga.

As anélises de identificacdo mineraldgica do solo foram realizadas no difratdmetro RIGAKU
— ULTMA 1V, utilizando tubo de cobre e filtro de niquel. No ensaio foi utilizada uma onda
com comprimento de 1,54 A e uma velocidade de varredura de 0.05°/min. A partir dos
difratogramas, os minerais sao identificados, com apoio do programa JADE 9.0 da MDI, que
dispdem de rotinas de busca automatica de espacamentos interplanares basais e pesquisas de
possiveis minerais no banco de dados mineraldgicos do International Centre for Diffraction
Data (ICDD).

As amostras foram preparadas seguindo o procedimento de Mendes (2013). Para este caso de
estudo de amostras totais, o mesmo solo foi analisado em quatro condic¢des diferentes: solo
seco na estufa a 105°C, seco ao ar, solo compactado com secagem ao ar e solo indeformado
na condicdo umida (umidade 78%). Vale ressaltar que para o ensaio de DRX as amostras tém
que estar na condicdo seca, trituradas e passadas pela peneira N°. 200. Porém, a amostra na

condicdo natural imida somente foi triturada para manter a condi¢cdo encontrada em campo

(Figura 3.10).

Figura 3.10 - a) Amostra natural; b) La&mina com separacéo de argila para a amostra seca ao ar.
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O estudo das quatro amostras anteriormente mencionado foi realizado para identificar
materiais que sdo susceptiveis ao processo de secagem como, por exemplo, a haloisita
hidratada, alofana, dentre outros Além disso, avaliar se a temperatura de secagem, ou a

energia de compactacdo influenciam no resultado da caracterizagdo do solo.

Além da andlise da amostra total do solo foi realizada a separacédo de argila da amostra seca
ao ar. Essa separacdo se realiza por dispersdo em agua destilada, seguida de decantacdo. Logo
a lamina obtida é submetida a solvatacdo com etileno-glicol por 12 horas para identificar
minerais expansivos como as caulinitas e ilitas, e por Gltimo a mesma lamina é aquecida a

uma temperatura de 490°C, em mufla, por 3h 30min (Mendes, 2013).
3.3.2 - Caracterizacdo quimica
A caracterizacdo quimica do solo esta baseada na realizacdo de ensaios de:

a) A determinacdo do pH do solo em 4gua e KCI foi realizada seguindo o procedimento
descrito no Manual da EMBRAPA (1997) com o equipamento Thermo Orion, modelo 210.

b) A condutividade elétrica foi medida com um conductimetro marca HACH sesion 5.

c) A composicdo dos elementos quimicos do solo foi determinada pelo ensaio de
fluorescéncia de raio X (FRX), com o auxilio do equipamento EDX- 720, do Laboratério de
Catalise (LAB-CAT) da Universidade de Brasilia. O procedimento de preparacdo adotado foi
similar ao desenvolvido no DRX para a andlise de amostra total, os detalhes podem ser

consultados em Borges (2011).

d) A analise termogravimétrica do solo (TG) € uma técnica que mede a variacdo da massa
quando e submetida ao processo de aquecimento em atmosfera (inerte) controlada. Para este
caso de estudo essa perda de massa foi medida com o equipamento DTG-60H do Laboratério
de Quimica da UnB (Figura 3.11), com temperatura de varredura de 25 até 900 °C, com razdo
de aquecimento de 10°C/min em atmosfera de nitrogénio. A partir da variacdo da perda de

massa com 0 aquecimento séo construidas curvas TG.

A amostra analisada foi extraida do bloco indeformado com umidade natural. Esta amostra

ndo precisa de preparacdo prévia.
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Figura 3.11 - Equipamento DTG-60H.

e) Para complementar os ensaios de identificacdo mineraldgica e para identificar
nanoparticulas decidiu-se realizar o ensaio de espectroscopia de infravermelho (FTIR),
utilizando o equipamento VERTEX 70 do Laboratério de Fisica da UnB (Figura 3.12a).

A anélise foi realizada com uma amostra extraida do bloco indeformado. A preparacéo dessa
amostra comecgou pela secagem prévia do solo ao ar até atingir a umidade higroscépica. Em
seguida foi destorroada e peneirada utilizando a peneira #200. Apos esse procedimento 1g de

solo foi misturado com 5g KBr para o preparo das pastilhas (Figura 3.12b).

O equipamento tem incorporado um programa que oferece os espectros de absorbancia para
cada numero de onda, que identifica pela longitude da onda os diferentes minerais existentes.

Figura 3.12 - a) Equipamento VERTEX 70 para a espectroscopia infravermelha; b) Prensa para confecgdo da
pastilha de KBr.

f) As medidas de espectroscopia Mossbauer realizadas no Laboratdrio de fisica da UnB foram

utilizadas para investigar as formas quimicas do ferro presente nas amostras, o percentual de
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cada fase, a cristalizacdo das fases, e 0 estado de oxidacdo do ferro. Os espectros foram
obtidos com um espectrometro Mossbauer do 57Fe, realizados por Transmissdo em
espectrémetro, com uma fonte radioativa contendo o is6topo de 57Co inserido na matriz do
rodio, com atividade da fonte de 15 mCi. As medidas foram feitas em temperatura ambiente.

A velocidade do espectrometro foi determinada tomando como referéncia o Fe metalico.

A analise foi realizada com uma amostra extraida do bloco indeformado, outra amostra
indeformada seca ao ar, além de uma amostra compactada seca ao ar. A amostra além de

sofrer o processo de secagem, foi passada pela peneira N°. 200.

g) O Potencial Zeta (pZ) representa a diferenca de potencial da superficie da particula e o
potencial do fluido é utilizado para verificar a existéncia de nanoparticulas no material. Este
parametro foi determinado utilizando o equipamento Zetasizer da empresa Malvern, existente

no Laboratdrio de Biologia da UnB (Figura 3.13a).

A andlise foi realizada com uma amostra extraida do bloco indeformado, outra amostra
indeformada seca ao ar, além de uma amostra compactada seca ao ar. A preparacdo da
amostra comecgou pela secagem do solo na estufa a 105°C por 48h, peneiramento na peneira
N° 200. Em seguida 0,59 desse material foi misturado com 50mL de agua destilada (Figura
3.13b), extraindo o material diluido com uma pipeta que coloca a diluicdo no equipamento.
Este equipamento tem incorporado um programa que oferece os resultados em folhas de

Excel.

Figura 3.13 - a) Equipamento Zetasizer, medidor do Potencial Zeta (pZ); b) Preparagdo das amostras.
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3.4- COMPACTACAO DO SOLO DERIVADO DA CINZA VULCANICA DE
POPAYAN

Como foi observado no Capitulo 2, os solos derivados de cinzas vulcénicas sdo sensiveis ao

processo de secagem, por este motivo decidiu-se preparar as amostras de duas formas:

1) A primeira forma de preparacdo da amostra foi de acordo com o procedimento normalizado
na NBR 6457 (1986), secando o solo ao ar e depois destorroando. Apds a secagem do
material 0 mesmo foi passado pela peneira #10 (2,0 mm) seguindo a metodologia proposta
por Silva (2009), e realizou-se 0 umedecimento das amostras até atingir a umidade desejada.
O material foi homogeneizado por 24h e logo compactado seguindo o procedimento descrito
na NBR 7182 (1986), com a energia correspondente ao Proctor Normal nos moldes pequenos

de 101,5mm de diametro e 116,43mm de altura.

2) A segunda forma de preparacdo das amostras consistiu na secagem do solo ao ar
gradualmente, partindo da condi¢do natural Umida (condicdo em campo) até atingir as
umidades desejadas. Apos a secagem, foi realizado o peneiramento na peneira #10 (2,0 mm) e
compactado, utilizando a energia correspondente ao Proctor Normal (NBR 7182, 1986), nos
mesmos moldes definidos anteriormente. Para realizar o controle da umidade das amostras foi
determinada a umidade antes e depois do peneiramento. E importante ressaltar que, durante o

peneiramento o solo perdeu aproximadamente 2% de umidade.

Dos resultados obtidos nas curvas de compactagdo, foram definidos os pontos de trabalho
desta pesquisa. Serdo utilizados trés pontos por cada curva de compactacdo com o Proctor
Normal: um ponto no ramo seco (95% da densidade seca 6tima, CH38 e CN64), ponto com
umidade 6tima (CH38.8 e CN65.3), e outro ponto no ramo Umido (95% da densidade seca
Otima, CH42 e CN72). As amostras com a mesma densidade seca terdo o mesmo indice de

vazio.

Para a preparacdo dos cilindros compactados foram reproduzidos os mesmos indices de vazio
e densidades secas obtidas com a energia de Proctor Normal, utilizando a energia estatica. A
prensa utilizada para a compactacdo estatica foi a do ensaio CBR Marshall existente no
Laboratério, utilizando o cilindro pequeno de 1000cm? colocando o solo em trés camadas. Foi
utilizada a mesma velocidade e a mesma tensdo de compactacdo para todas as amostras
(Figura 3.14).
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Figura 3.14 - Compactagdo do solo utilizando energia estatica (prensa de CBR e amostra compactada).

Segundo os estudos realizados por Camapum de Carvalho et al. (1987), a compactagéo
estatica proporciona uma maior repetitividade das propriedades dos solos e ainda se ajusta ao
comportamento dos solos compactados em campo. Além disso, Queiroz (2015) em seu
trabalho avalia os indices de vazio das diferentes amostras compactadas para o ensaio de
papel filtro e as variabilidades dentro da amostra, e concluiu que, esse método € satisfatorio

porgue apresenta coeficientes de variacdo menores de 10%.
3.5- COMPORTAMENTO ESTRUTURAL

Como foi mencionado no Capitulo 2, IUPAC (1997) classificou 0s poros em macro, meso e
microporos. Baseados nesta classificacdo, na Figura 3.15 sdo apresentadas as diferentes
técnicas utilizadas nesta pesquisa para caracterizar quantitativa e qualitativamente cada faixa

de tamanho de poro.
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Figura 3.15 - Distribuigdo das diferentes técnicas utilizadas para a caracterizagao estrutural do solo.
56



Os microporos foram identificados por meio de ensaios de microscopia eletrénica de
varredura (SEM) no Laboratorio da ELETROBRAS Furnas com o equipamento LEICA s440i
e no Laboratério de Biologia da UnB com o equipamento JSM 700 1F (ver Figura 3.16),
sendo este Ultimo um equipamento mais moderno, que oferece imagens com melhor

qualidade.

Figura 3.16 - Microscopio eletrdnico de varredura (SEM).

A preparacdo das amostras para a realizacgdo do SEM em Furnas (pontos com umidades
Otimas das curvas de compactacdo) foi realizada com separacdo de argila e com secagem da
amostra até a umidade higroscopica. Da separacdo de argila o material foi colocado em uma

lamina, com secagem ao ar e posterior metalizacéo.

Os ensaios de SEM feitos no Laboratorio de Biologia tiveram outra forma de preparacdo da
amostra, 50g de solo seco de cada amostra compactada com os diferentes indices de vazio
foram passadas pela peneira com abertura de malha de 0,075mm. O material obtido foi
colocado em pequenos cilindros (ver Figura 3.17) e submetidos a um processo de metalizacdo
com cobre e colocadas dentro do equipamento para fazer o vacuo e posteriormente a analise.

Este ensaio foi realizado para todos os pontos de trabalho.

Figura 3.17- Preparacdo de amostras compactadas para o ensaio de SEM.
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Para avaliar a mesoestrutura foi empregada a técnica de adsorcéo e dessor¢do de nitrogénio,
utilizando o porosimetro por adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio Nova 2200e da
Quantachrome instrument, existente no Laboratério de Geotecnia (ver Figura 3.18). Cabe
ressaltar, que o aparelho da serie Nova da Quantachrome Instruments utilizado nesta pesquisa

determina poros com diametro de 3,5 A podendo chegar até 2.000 A.
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Figura 3.18 - Caracteristicas do porosimetro por adsorcao e dessorcao de nitrogénio Nova 2200e da

Quantachrome Instrument (Farias, 2012).

Para a realizacdo do ensaio as amostras (indeformada, compactadas e adensadas) foram
preparadas fora do equipamento extraindo pequenos cubos de aproximadamente 7mm, do
cilindro compactado, colocado na estufa por 7 dias, a uma temperatura de 105 °C. Em seguida
foi realizado o processo de congelamento com nitrogénio liquido (-195° C) e secagem em

estufa a vacuo (Figura 3.21), processo semelhante ao realizado para o ensaio de MIP.

Os porta-amostras (Figura 3.19) sdo inseridos na unidade de adsorcdo (lado direito do
equipamento), imersos em nitrogénio liquido, mantidos em um frasco Dewar (isolante
térmico), que os resfriam, a uma temperatura de 77 K até o final da analise. O equipamento é
conectado a um computador e com o programa NovaWin é determinada a porosidade e a
superficie especifica dos solos. Esse programa gera automaticamente duas curvas: uma de
adsorcdo e outra de dessorcdo em funcdo da variacdo de pressdo; com base nessas curvas 0
proprio programa faz os calculos pelo método de Brunauer, Emmett e Teller (BET) para a

obtencdo da superficie especifica. Para determinar a porosidade dos intra-agregados, foi
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empregado o método de Barrett, Joyner e Halenda (BJH) que modelam considerando a

geometria cilindrica dos poros (Quantachrome Instruments, 2008; Farias, 2012).

Figura 3.19 - Porta-amostras utilizado para os ensaios de adsorcao e dessorcao de nitrogénio.

Com a porosimetria por intrusdo de mercario (MIP) é possivel avaliar a macroestrutura e
também a mesoestrutura. Para esta pesquisa o porosimetro de intrusdo de mercdrio utilizado
foi AutoPore 1V 9500 Micromeritics Instrument Corporation, disponivel no Departamento de

Engenharia Civil e Ambiental da Universidade dos Andes, mostrado na Figura 3.20.

Figura 3.20 - Equipamento AutoPore 1V 9500 Micromeritics Instrument Corporation da Universidade dos
Andes.

As amostras foram extraidas dos cilindros compactados e do bloco indeformado, moldadas
em formato clbico de aproximadamente 1cm de lado. As amostras foram secas utilizando o
processo com nitrogénio liquido (-195° C), e estufa a vacuo (Figura 3.21), existente no
Laboratorio por 16h a 60°C. Este ensaio foi realizado para todos os pontos definidos no item
3.2.
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Figura 3.21- Estufa de vécuo.

3.6 - COMPORTAMENTO HIDROMECANICO

As curvas de retengdo de agua do solo auxiliam a definicdo do comportamento hidraulico do

solo. A determinagdo destas curvas foi realizada utilizando diversos métodos tais como: placa

de succdo, oedométricos com controle de succdo, WP4C e o ensaio do papel filtro, descritos

no Capitulo 2. Para o estudo do comportamento mecanico foram realizados ensaios de

adensamento saturados e cisalhamento simples.

3.6.1 - Comportamento hidraulico do solo (curva de retencdo da agua)

Para a determinacdo da curva de retencdo da agua foram utilizados varios métodos. A Figura

3.22 apresenta a distribuicdo dos métodos para cada faixa de sucgéo.
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Figura 3.22 - Distribui¢do dos métodos para as diferentes sucgoes.

60



O ensaio da placa de succdo para trajetdrias de secagem, como foi observado em itens
anteriores, foi realizado para medir as succdes entre 1 e 17 kPa. Um anel de aco de dimensdes
2,5cm de didmetro e 1,0cm de altura, foi cravado no cilindro compactado. A amostra é
saturada e colocada na base da placa (previamente saturada). Entéo a altura relativa da bureta,

com relacdo a placa, é ajustada para gerar estagios de succdo de 1, 3, 5, 7, 10, 12 e 15kPa.

A técnica de translacdo de eixos mencionada em itens anteriores, foi utilizada para as faixas
de succdes entre 20 e 300kPa (Figura 3.23a). O solo foi moldado em um anel de ago de
dimensdes 6,5 de diametro por 2cm de altura saturado colocado na base (Figura 3.23b) para
aplicacdo das succdes de 20, 50, 100, 150 e 200kPa.

Figura 3.23 - a) Oedometro com controle de succdo; b) Base do equipamento de translacéo de eixos.

O outro método utilizado para a caracterizacdo hidraulica foi o WP4C (Figura 3.24a)
mencionado em itens anteriores, que toma valores de succdes entre 40 e 300Mpa. Para esse

caso foram feitas duas amostras para cada ponto de trabalho.

As amostras foram moldadas em um anel de 5¢cm por 0,5cm, colocadas no porta amostras
(Figura 3.24 b) do equipamento, para realizar as leituras correspondentes, de acordo com o
procedimento descrito por Decagon Devices (2010). A trajetoria seguida para obter cada
curva foi a de secagem, seguida por molhagem por gotejamento com o intuito de determinar a

histerese do solo para cada ponto estudado.
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Figura 3.24 - a) Potencial metter WP4C; b) Porta amostras com as amostras.

Com a combinacdo dos métodos foram obtidas sete curvas de retencdo, que serdo
apresentadas no capitulo dos resultados, que evidenciam como a mudanga na umidade e no
indice de vazio varia a capacidade de armazenamento da agua no solo. As curvas obtidas
foram ajustadas utilizando as equagbes propostas por Durner (1994) e mencionada no

Capitulo 2.

Alem dos métodos mencionados anteriormente se utilizou o ensaio do papel filtro
empregando a metodologia da ASTM D5298/92 com as modifica¢fes sugeridas por Marinho

(1995), e algumas alteracdes propostas por Grau (2014):

e As amostras foram retiradas do solo compactado utilizando-se cilindros vazados
de aco com didmetro de 50 mm e altura de 25 mm. Para evitar a perturbacao da
amostra, uma das extremidades do cilindro € biselada;

e Foram colocados os papéis filtros, trés sobrepostos, para a determinacéo da succéao
matricial. O primeiro deles colocado em contato direto com o corpo de prova. O
papel filtro central é de didmetro menor, e apenas o0 primeiro entra em contato
direto com o solo e € passivel de contaminacgéo por este. Os outros dois papeis sao
usados para determinar a suc¢ao do corpo de prova;

e O conjunto foi envolvido com uma camada de filme plastico e uma camada de
papel aluminio, preso com fita adesiva colocado em uma caixa de isopor e levado
para cdmara umida por um periodo minimo de 15 dias;

e Apo6s 15 dias, os papéis filtros foram removidos com uso de pinca e
posteriormente pesados, sendo que para a suc¢do matricial pesou-se o papel filtro
intermediario, pois 0 que estava em contato com a amostra apresentava fragmentos

que poderiam interferir no peso e posteriormente no resultado do ensaio.

62



e Apo0s a pesagem os papeis filtros foram colocados para secar em estufa a 105°C
por cerca de 2 horas.

Para a determinacéo dos valores de succdo matricial foram utilizadas as Equacdes 2.1 e 2.2,

porque o papel utilizado nesta pesquisa foi Quaty.

Este método de determinagdo da sucgdo foi utilizado somente para os pontos CN65.3 e
CH38.8. Foram moldados 15 corpos de 50 mm e altura de 25 mm para a determinacdo de

cada curva, esses corpos foram colocados com as umidades desejadas.

Além da determinacdo das diferentes curvas de retencdo foram realizadas as medidas de
contracdo volumétrica do solo com o objetivo de correlacionar o grau de sauracdo das
amostras com a sucgdo medida. Foram moldadas as amostras indeformadas e compactadas em
anéis de aco de dimensdes 2,5cm de diametro e 1,0cm de altura. Secaram-se as amostras por
uma hora diariamente e em seguida foram colocadas em um dessecador por 24h para
estabilizacdo da umidade. Posteriormente, com o auxilio de um paquimetro, foram feitas as

medidas das dimensdes das amostras e calculado a variagdo do volume.
3.6.2 - Comportamento mecanico

O comportamento mecanico sera definido por meio dos seguintes ensaios:
a) Adensamento unidimensional saturado (NBR 12007, 1990);

Foram realizados ensaios de adensamentos unidimensional (Figura 3.25a) para 0s pontos
definidos anteriormente, utilizando as prensas convencionais do Laboratério de Geotecnia da
UnB, carregando o solo por 24h nos diferentes estagios a seguir: 12.5, 25, 50, 100, 200, 400,

800 e 1200 kPa e descarregando em trés etapas.

Além dos ensaios convencionais onde o carregamento é mantido por 24h foram realizados
ensaios de adensamentos onde os carregamentos foram mantidos por 48h, de modo a verificar
a existéncia de deformacdes secundarias.

b) Cisalhamento direto.

Os ensaios de cisalhamento direto foram realizados no equipamento do Laboratorio de
Mecanica dos Solos da EPFL (Figura 3.25b), colocando tensdes de 50, 100, e 150kPa com
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uma velocidade de cisalhamento de 0,1mm/min, em uma caixa de 2cm de altura e 6¢cm de

largura.

Figura 3.25 — a) Equipamento de adensamento; b) Equipamento de cisalhnamento direto.

3.7- RESUMO DO CAPITULO

Neste capitulo foram apresentadas as caracteristicas do solo objeto de estudo, que é de
origem vulcanica da regido de Popayan na Colombia. Se descreve a metodologia empregada
na execucao do programa experimental, que especifica os diferentes processos de preparacdo
das amostras, a caracterizacdo fisico-quimica, a caracterizacdo mecanica que compreendeu 0s
ensaios de compactacdo do solo, adensamento e cisalhnamento. Para a determinacdo da curva
de retengdo utilizou-se a placa de succdo, translacdo de eixos, WP4C e o papel filtro. A
caracterizagdo estrutural seré realizada com o auxilio do MIP para 0s macroporos, adsorcao e

desorcdo de nitrogénio para 0s mesoporos e 0 SEM para 0s microporos.
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4 - ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste Capitulo sdo apresentados os resultados da caracterizacdo fisico-quimica,
hidromecanica e estrutural, sendo analisado e discutido o0 comportamento do solo em estado
indeformado e para os diferentes pontos de solo compactado com as umidades

correspondentes.
4.1 - CARACTERIZACAO FISICO-QUIMICA E CLASSIFICACAO DO SOLO

Os resultados da caracterizacao fisico-quimica do solo foram divididos em duas partes, sendo
a primeira a caracterizacdo fisica, e a segunda a caracterizagdo quimica. Em ambas se

mostram os resultados dos procedimentos descritos no Capitulo 3.
4.1.1 - Caracterizacdo fisica

O primeiro teste realizado a cinza vulcanica foi a analise de umidades a diferentes
temperaturas, para determinar possiveis mudancas na condi¢do do material com o0 aumento da
temperatura. Assim, a mesma amostra de solo foi colocada a diferentes temperaturas de
secagem: 60°, 105°, 150°, 300°, 450° e 600°. Os resultados sdo apresentados na Figura 4.1.
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Figura 4.1 - Analise do teor de umidade a diferentes temperaturas.
Nota-se que, ocorre a perda de massa com 0 aumento da temperatura, 0 que pode indicar a
presenca de matéria organica e mudancas na estrutura do material. Isso difilculta a

determinacdo da umidade do solo, uma vez que ndo € possivel, a partir desse resultado saber

se a agua extraida pelo processo de aquecimento é agua “livre” ou agua da estrutura. Se for
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considerada a temperatura da norma (determinada para temperaturas de 105°C), a umidade

natural do solo foi de 78%.

Foram realizadas também andlises de teor de umidades mantendo a amostra com temperatura
constante de 60° por quatro dias consecutivos. Foram medidas as umidades do primeiro,
segundo e ultimo dia, ndo havendo variagdo significativa da leitura (menos de 2%) ao longo
dos quatro dias do ensaio. Assim concluiu-se que o tempo de exposi¢do ao calor ndo levava a
mudancas significativas da massa. Nestas condi¢Ges, o valor de umidade obtido foi de
74,58%.

A massa especifica dos solidos foi obtida por meio dos procedimentos descritos na NBR 6508
(1984) sendo igual a 2,56 glcm®. Além disso, a gravidade especifica determinada no
pentapicnometro foi de 2,59. Estes resultados foram similares aos obtidos por Forero-Duefias
et al. (1999) e Lizcano et al. (2006).

A Figura 4.2 apresenta as curvas granulométricas por ensaios de sedimentacdo (com agua e
com defloculante) e peneiramento do solo com diferentes formas de preparacdo das amostras,
com secagem prévia até a umidade higroscdpica e amostra Umida. E a Figura 4.3 mostra
também a determinacdo da curva granulométrica por ensaios de sedimentagdo e peneiramento
do solo para a amostra com secagem previa até a umidade 6tima de compactacdo 65,3%
(posteriormente serdo apresentados os resultados da compactacdo do solo). As distribuicfes
apresentam uma diferenca consideravel quando é utilizado o defloculante. O processo de
secagem prévia da amostra gera agregacdo das particulas em pacotes maiores. Quando
comparados os resultados da amostra “Indeformada” e da amostra “Seco até umidade
higroscopica”, observa-se que, enquanto na primeira ha predominio da fracéo silte, na dltima

essa fracdo diminui e ha predominio da fracdo argila.

Estas curvas granulométricas permitem também classificar o solo pelo Sistema Unificado de
Classificacdo de Solos (SUCS). Considerando a amostra que foi preparada com secagem
prévia e sedimentacdo com agua, o material é classificado como SW (areia bem graduada) e o
material com sedimentacdo com defloculante é classificado como SM (areia com finos). Para
as amostras indeformada e com secagem até a umidade de 65,3%, mais de 50% do solo passa
pela peneira #200 indicando a presenca de um solo fino. A classificacdo deste tipo de solo
precisa além da granulometria dos limites de liquidez e plasticidade, resultados que serdo

apresentados posteriormente.

66



100 ) FI——-I———-I—I—I—I-I--I—-

90 /
tm—um /

80 T g

70 LT |

L

—=—Secagem prévia com "

/1
/ defloculante
7

—+— Secagem prévia com agua ||

o
S
-\
Y
~

3
)

=~
=
Y

% que passa

S

-—u—l—«l—.-u—lﬂ" {
20 }’ —a—Indeformada defloculante [
10 A —+—Indeformada com agua |
0 T ~ ~ IIIIIII | l]IIIIII |
0,0001 0,0010 0,0100 0,1000 1,0000 10,0000 100,0000

Diametro das particulas (mm)
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Figura 4.3 - Granulometria por sedimentacéo para diferentes formas de preparacdo das amostras.

A Tabela 4.1 apresenta as quantidades de argila, silte e areia das amostras ensaiadas. A
diferenca nas curvas € um indicativo da presenca de agregac6es no solo, neste caso, devido a

unido de particulas com tamanho silte e argila para formar graos com tamanho de areia.
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E possivel observar que na medida que aumenta a intensidade de pré-secagem da amostra,
diminui a quantidade de argila e silte e aumenta significativamentemente a quantidade de
areia. Esta variacdo na granulometria com a secagem da amostra foi observada também por

Wesley (1973) para os solos de origem vulcanica da Nova Zelandia.

Tabela 4.1 - Percentuais de argila, silte e areia das amostras com diferente grau de secagem.

Técnica Amostras Argila (%) Silte (%) Areia (%)
Indeformada com agua 50 22 28
Indeformada com defloculante 62 24 14

Sedimentacdo e

. Secagem prévia até 65,3% 51 19 30
peneiramento Seco até umidade higroscopica com agua 5 14 81
Seco até umidade higroscopica com defloculante 23 22 52

Foram realizados ensaios de limites de liquidez e plasticidade seguindo os procedimentos
descritos nas NBR 6459 (1984) e na NBR 7180 (1984), com o solo nas mesmas condic¢des
anteriormente mencionadas. Os resultados dos ensaios sdo apresentados na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 - Valores de limite de liquidez e plasticidade.

Amostras Caracteristica Valor (%)
Indeformada (natural) Teor de umidade inicial 78
Limite de liquidez 100
Limite de plasticidade 79
indice de plasticidade 21
Secagem prévia até 65,3% Teor de umidade inicial 65,3
Limite de liquidez 93
Limite de plasticidade 83
indice de plasticidade 13
Seco até umidade higroscépica Teor de umidade inicial 7,7

Limite de liquidez -
Limite de plasticidade -
Indice de plasticidade N&o plastico

Segundo os resultados apresentados na Tabela 4.2, o solo em seu estado natural e com
secagem prévia até a umidade de 65,3%, pode ser classificado como MH-OH (silte de alta
plasticidade) pelo Sistema Unificado de Classificacdo de Solos (SUCS), enquanto os
resultados da tabela também indicam uma mudanca significativa na estrutura quando seco
previamente, mudando de altamente plastico a ndo plastico. Posteriormente os resultados da

anélise mineraldgica ajudardo a interpretar e entender melhor a grande mudanca no solo.

As classificacBes apresentadas anteriormente mostram que a secagem das amostras até a
umidade higroscopica afeta a granulometria mudando a classificagdo do solo, passando de um

silte de alta plasticidade para areia bem graduada.

Uma hipotese sobre essa grande mudanca nos indices de plasticidade e granulometria € que o

processo de secagem pode levar a mudanca nas caracteristicas de algum mineral.
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Posteriormente, os resultados da andlise mineraldgica serdo apresentados e ajudardo a

interpretar e entender melhor porque o comportamento do solo é tdo afetado pela secagem.

A Figura 4.4 mostra os valores de limites de liquidez e plasticidade obtidos neste estudo.
Pode-se observar que o grau de pré-secagem da amostra diminui a plasticidade.
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Figura 4.4 - Valores de limite de liquidez e plasticidade do estudo e os obtidos por varios autores.

A caracterizagcdo mineraldgica do solo, como foi mencionada no Capitulo 3, foi realizada
utilizando a técnica de DRX. Na Figura 4.5a se apresentam os resultados das anélises das

amostras totais nas diferentes condicdes, e na Figura 4.5b foi separada a amostra indeformada
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Figura 4.5 - Difratogramas das amostras e tipos de minerais que compdem o solo. a) Amostras indeformadas,
secas ao ar, secas na estufa e compactada seca ao ar; b) Amostra indeformada Umida. H: Haloisita, G: Gibbsita,

C: cristobalita, Q: quartzo e K: Caulinita.

Na amostra natural Umida aparece a haloisita hidratada (d=10A, Al,Si,Os(OH)s), que
desaparece quando passa da condigdo natural umida para a condigdo seca. As amostras secas
ao ar, 105°C de temperatura e compactadas secas ao ar, ndo apresentam diferencas nos
difratogramas, concluindo-se que a pré-secagem das amostras é o que leva & mudanca na

estrutura mineraldgica do solo.

Os minerais identificados neste estudo sdo: a gibbsita (d=4,84 A, CaS04.2H,0), quartzo
(d=3,34 A, Si0,), a cristobalita (d= 4 A, SiO,), e a caulinita (d=7,2 A, Al,Si,O5(0H),). A
caulinita ndo mostra muita intensidade no seu pico principal (d=7,2 A) o que indica que ela
estd mal cristalizada com desordem no eixo b (Hildebrando et al., 2009). Estes resultados sdo
semelhantes aos obtidos por Wesley (1973); Lizcano et al. (2006); Bordeepong et al. (2011);
Yuan et al. (2012) e Falcon et al. (2015).

A desidratacdo da haloisita na cinza vulcénica pode ser a explicacdo da grande diferenca nas
propriedades fisicas destes solos, como por exemplo, os limites de plasticidade e liquidez, a
diferenca na granulometria, a classificacdo do solo, além de afetar as fortes ligacGes entre
particulas (Wesley, 1973, 2009, 2014; Nanzyo et al., 1989; Tadashi Akahashi e SHoji, 2002).
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Porém, este fato deve ser melhor investigado, uma vez que outros fatores podem levar a

fendmenos semelhantes, tais como a presenca de matéria organica.

Este resultado ainda ndo é conclusivo, pois a haloisita ndo aparece na amostra seca e 0 pico
em d=10 A pode estar relacionado a outros minerais n&o identificaveis pela técnica de XRD.
Muitos pesquisadores recomendam realizar ensaios de espectroscopia infravermelha (FTIR),
analise termogravimétrica (TG) e Espectroscopia Mossbauer, para confirmar a presenca da
haloisita (Parfitt e Furkert, 1980; Parfitt et al., 1983; Adamo et al., 2001; Levard et al., 2012).

4.1.2 - Caracterizacao quimica

Os resultados da caracterizacdo fisica, em especial a analise mineraldgica, geraram davidas
que tornaram necessaria a realizacdo de outros ensaios, alguns relacionados a caracterizacdo
quimica. A caracterizacdo quimica comeca com a determinacdo do pH do solo em &gua e em
KCI, sendo que em agua foi de 5,77 e em KCI foi de 4,92. Estes resultados sdo semelhantes
aos obtidos por Hermelin (1992); Broquen et al. (1995) e Ortiz et al. (2006).

O delta pH, que é a diferenca entre esses dois pH é negativo, o que indica que ha uma
predominancia de cargas positivas. Por outro lado, Lopes (2016) apresenta resultados que
demostram que solos ricos em caulinita com pH baixos tendem a formar uma estrutura
floculada enquanto solos com pH alto tendem a formar estrutura mais dispersas. Neste estudo,

os valores de pH se encontram proximos ao limite de transicdo (Figura 4.6).

—&—Wang & Siu (2006)

B Pedrotti (2016)

A Lopes (2016)

Indice de vazio, e

o - rll

Figura 4.6 - Indice de vazios durante a sedimenta¢do como fun¢do do pH da amostra. (Modificada de - Lopes
(2016))
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Foi determinada a quantidade de matéria organica existente no solo resultando em 17,3%.
Este resultado esta relacionado com o delta pH, uma vez que a presenca de matéria organica
possibilita o predominio de cargas positivas no solo e também a quantidade de matéria
organica pode ser a responsavel pelas agregacdes observadas nas analises granulométricas,

aspecto ja observado por Cardoso (2002).

Resultados similares de quantidade de matéria organica foram obtidos para solos derivados
de cinzas vulcanicas na Coldmbia (Hermelin, 1992; Ortiz et al., 2006; Guevara et al., 2008),
na Argentina (Broquen et al., 1995; Morales et al., 2010), na Costa Rica (Guerrero, 1974),

dentre outros.

Determinou-se ainda a condutividade elétrica do solo, obtendo-se valores de 103.6 puS/cm.
Estes resultados sdo semelhantes aos obtidos por Hermelin (1992); Broquen et al. (1995) e
Ortiz et al. (2006). Aparentemente esse valor ndo estaria relacionado a nenhuma das

propriedades que ajudaria a explicar o processo de agregacao existente no solo.

Por outro lado, a analise dos dados composicionais (Tabela 4.3), demostra a presenca de Al,
Fe e Si, que indica que existem minerais de argila e quartzo (Bordeepong et al., 2011). O alto
teor de Fe indica a presenca da haloisita no solo (Newman e Brown, 1987). Estes resultados

confirmam a presenca de minerais de argilas identificados no DRX.

Tabela 4.3 - Composicéo quimica do solo.

Elemento % Linha Int. (cps/pA)

Al 40,185 AlKa 2,8301
Fe 31,934 FeKa 180,8388
Si 22,735 SiKa 2,9129
Ti 2,456 TiKa 6,4578
Ba 1,31 BalLa 1,1221
Mn 0,536 MnKa 2,5072
S 0,182 S Ka 0,0829
Ta 0,16 TalLa 0,3289
K 0,149 K Ka 0,0478
Zr 0,147 ZrKa 2,8226
Ca 0,074 CaKa 0,0351
Cr 0,067 CrKa 0,307
Zn 0,037 ZnKa 0,2599
Sr 0,02 SrKa 0,3309
Ir 0,007 IrLa 0,0225
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Conforme discutido no Capitulo 2, uma outra técnica alternativa para determinar a
composicdo mineraldgica do solo € a andlise termogravimétrica (TG/DTG) da amostra
indeformada (Figura 4.7 e Figura 4.8), seguindo o procedimento descrito no Capitulo 2.
Analisando a curva correspondente ao TG e DTG das trés amostras estudadas (Figura 4.7 a, b,
c) pode-se observar que as curvas sao semelhantes, porém sera feita a analise de uma curva sé
(amostra indeformada). Este comportamento similar em todas as amostras estudadas se deve a
forma de preparacdo, na qual todas levam uma pré-secagem inicial, ou seja, essa técnica ndo

permite identificar a mudanga mineral6gica devido ao processo de preparagdo da amostra.
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Figura 4.7 - Curva de TG/DTG. a) Amostra indeformada; b) Amostra compactada com secagem até 65,3%; c)

Amostra compactada com secagem até a umidade higroscopica.

Na Figura 4.8 e a Tabela 4.4 pode-se observar que existem quatro pontos de inflexdo
diferentes, que correspondem com 5 inclinagdes que marcam diferentes processos de perda de
massa. Da temperatura 25 até 150 °C (inclinacdo 1) perde a agua absorvida, de 120 até 250 °C
(inclinagdo 2) existe uma perda de massa do solo produto da perda de agua estrutural da
haloisita, de 250 até 340 °C (inclinacdo 3) ocorre a perda de massa e a degradacdo de
componentes organicos aprisionados em estruturas inorganicas (Falcén et al., 2015). Para
temperaturas de 320 a 600°C (inclinac&o 4) ocorre a desidroxilagcdo produto da degradacdo de
argilas como haloisita (Bordeepong et al., 2011; Falcon et al., 2015). Finalmente para as
temperaturas entre 600 e 800°C ocorre a perda de massa devido a desidroxilacdo do grupo
AL-OH da estrutura dos hidroxidos (Gibbsita) (Joussein et al., 2006).

A anélise desses resultados leva a dois pontos que merecem ser destacados. O primeiro diz
respeito ao fato da técnica demostrar que a haloisita estd presente em todas as amostras,
mesmo nao havendo sido detectada nos ensaios de algumas amostras no DRX. Outro ponto €
a presenca de componentes organicos aprisionados em estruturas inorganicas. Assim, a
guantidade de matéria organica presente no solo pode ser maior que a determinada
inicialmente e isso pode levar a mudancas no pH do solo e consequentemente, as forcas entre
particulas. Porém, isso requer que sejam realizados mais estudos para detectar se isso poderia

levar a mudanca nos limites de plasticidade e surgimento de agregacdes.
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Figura 4.8 - Curva de TG da amostra indeformada com os pontos de inflegéo.

A Tabela 4.4 mostra que a maior perda de massa foi nas faixas de temperaturas entre 250 e
600°C, resultado que confirma a grande perda de umidade do solo quando foi submetido a

diferentes temperaturas de secagem (andlise realizada no item 4.1.1).

Tabela 4.4 - Porcentagem de perda de massa para as diferentes variagdes de temperatura.

Inclinacdo Faixa de temperatura (°C) Perda de peso (%0)

1 25-120 5,2
2 120- 250 34
3 250- 320 10,2
4 320- 800 5,2

A andlise feita a partir da curva DTG (Figura 4.7a) mostrou um primeiro pico em
temperaturas menores que 70°C, produto da desidratacdo da haloisita e a perda da agua
absorvida. Um segundo pico perto dos 250°C que corresponde a desidratagcdo e decomposicao
da gibbsita. Um terceiro pico em 290°C, que ocorre um desprendimento da matéria organica.
Aos 470°C apresenta outro pico como resultado da desidroxilacdo da gibbsita (Falcon et al.,
2015) e o ultimo pico aparece aos 850°C, produto da perda do carbonato de célcio. Os
resultados sédo semelhantes aos obtidos por Singer et al. (2004), Joussein et al. (2006), lyoda
et al. (2012) e Espinoza e Meléndez (2012).

Esse resultado difere dos apresentados na Tabela 4.3, onde ndo aparece o elemento carbono.
Outro ponto que merece destaque € a caulinita que ndo aparece nesta analise, porque como foi
observado na analise de DRX ela esta mal cristalizada (Hildebrando et al., 2009) e isso reflete
no pequeno tamanho do seu pico principal. Porém, estes resultados permitem confirmar a

presenca de haloisita e gibbsita ja identificadas na analise de DRX.
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Foi realizada a espectroscopia infravermelha, ensaio que é complementar a analise de DRX. A
Figura 4.9 mostra o espectro da amostra indeformada (seca ao ar e passada pela peneira
#200).
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Figura 4.9 - FTIR espectro para a amostra indeformada.

E possivel observar que, o espectro tem bandas de absorcdo da haloisita em 3633, 1047,
948cm™ (Singer et al., 2004; Espinoza e Meléndez, 2012), a banda 3481, 3540cm™
corresponde a gibbsita (Espinoza e Meléndez, 2012), a banda em 1640cm™ pode ser devido &
deformacéo das ligacdes Si-OH, a qual estaria relacionada a presenca de caulinita (Espinoza e
Meléndez, 2012). Novamente, com os resultados obtidos no FTIR é possivel confirmar a
existéncia dos minerais de gibbsita, caulinita e haloisita encontrada no DRX e nas anélises
termogravimétricas. Permite reafirmar também, pelo grande espectro de bandas de absor¢éo
identificadas no FTIR da gibbsita, que o processo de meteriozacao do solo em estudo permitiu
a cristalizacdo da gibbsita com alto grau cristalino (Espinoza e Meléndez, 2012). Pelas
anélises do FTIR, pode-se concluir a quase inexisténcia de éxidos, pela auséncia de suas
respectivas bandas de absorc¢éo.

Determinou-se o Potencial Zeta (pZ) para amostras secas ao ar, 105°C e para uma amostra
compactada. O pZ médio foi de -7,6 mV, e de acordo com Malvern Instrument (2004) os pZ
negativos indicam a presencia de micelas coloides negativas. Garcia et al. (2009) conclui que,
os valores obtidos nestes ensaios representam a existéncia de acidos hamicos e falvicos no

solo. Esses resultados estdo em concordancia com as medidas de pH em &gua.

A Figura 4.10 e a Tabela 4.5 mostram os resultados das analises feitas com Espectroscopia

Mossbauer para as amostras secas ao ar, secas na estufa e compactada e seca ao ar. A analise
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das amostras mostram valores de deslocamento isométrico tipicos da haloisita (Mackenzie et
al., 1991; Stevens et al., 2002) e o ferro presente nas amostras é Fe*. Mais uma vez, esses
resultados confirmam que hd mudangas na estrutura mineraldgica do material devido a

secagem o que explica a mudanca de comportamento.

3700000 1
3675000 +
3650000

3625000 1

Counts

3600000 ¢

3575000

3550000

3525000 + ; ; : ; ; ;
-120 -8.0 -4.0 0 40 80 120

3320000
3300000 T
3280000+

3260000

Counts

3240000 ¢

3220000 ¢

3200000

120 80  -40 0 40 80 120
v [mm/s]

77



3880000 ¢

3860000

£ 3840000 |
=
o
@)

3820000 |

3800000+

120 80 -40 0 40 80 120
v [mm/s|

Figura 4.10 - Espectroscopia Mossbhauer. a) Amostra indeformada seca ao ar; b) Amostra indeformada seca

105°C; c) Amostra seca apds compactagao (reuso).

Tabela 4.5 - Pardmetros do espectro Mossbhauer obtido dos ajustes dos espectros.

Parametros hiperfinos AR 105°C REUSO
DOUBLET (1) 771 % 70.8 % 76.2%
Deslocamento isomérico 0.36 (0.001) 0.35 (0.002) 0.36 (0.004)

Desdobramento quadrupolar 0.60 (0.002) 0.60 (0.003) 0.62 (0.006)

4.1.3 - Compactagédo do solo derivado de cinzas vulcénicas

A Figura 4.11 apresenta os resultados da compactacdo do solo realizada com energia
correspondente ao Proctor Normal, para as diferentes formas de preparacdo das amostras

citadas no Capitulo 3, ou seja, com e sem pré-secagem do solo.
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Figura 4.11 - Curvas de compactacdo para proctor normal.

Pode-se observar que, 0s pontos 6timos de compactacdo para as duas amostras sao diferentes.
Para o caso do solo com secagem prévia até a umidade higroscopica (curva PN seco) o teor de
umidade 6tima foi 38,82% e a densidade seca maxima foi 11,31 kN/m®. As amostras na
condicdo natural, compactadas com o proctor normal (curva PN natural) tem umidade 6tima
de 65,3% e densidade seca maxima de 9,32 kN/m®. Os pontos no ramo Gmido das curvas PN
natural se encontram proximos a curva de saturacdo (Sr=100%). A amostra natural apresenta
a umidade maior, e o valor de densidade seca menor do que as amostras compactadas, o0 que
permite inferir que, a secagem da amostra melhora as caracteristicas relacionadas a

compactacao.

Se esses resultados forem analisados em conjunto com os resultados das andlises
termogravimetria (TG/DTG), Figura 4.7, Figura 4.8 e Tabela 4.3, fica a davida sobre os reais
valores de umidade. Essa davida surge, uma vez que seria necessaria a definicdo de uma
técnica que permitisse separar a agua que influencia no processo de compactacdo da agua
estrutural. Posteriormente, as analises das curvas de retencdo poderdo ser utilizadas para

esclarecer essa questao.

Estes resultados reafirmam que o processo de secagem tem influéncia no comportamento do

solo, assim como ja havia sido observado nas analises fisicas (plasticidade e granulometria).
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Alguns pontos da curva de compactacao foram escolhidos de modo a realizar a caracterizagdo
hidromecanica e estrutural. Os pontos foram escolhidos segundo o descrito no Capitulo 3. A

Tabela 4.6 mostra as caracteristicas dos pontos de trabalho.

Tabela 4.6 - Caracteristicas dos pontos de trabalho e a forma de preparacdo das amostras.

Amostras Pontos Umidade (%) Forma de Preparacdo
CH38 Ramo seco 38 Compactada com secagem
CH38.8 Otimo 38,8 prévia até umidade
CHA42 Ramo Umido 42 higroscopica (CH)
CN64 Ramo seco 64 Compactada sem secagem
CNG65.3 Otimo 65,3 gt
CN72_ Ramo timido 72 previa (CN)
Indeformada - 78 -

E possivel também, a partir dos resultados e levando em consideracdo o Gs de 2,59, calcular
os indices fisicos das amostras (Tabela 4.7): indice de vazio, densidade seca, saturacdo e a
porosidade das amostras. Os valores de succdo foram obtidos a partir das curvas de retencao

da dgua que serdo apresentados posteriormente.

Tabela 4.7 - Propriedades do solo de trabalho.

Amostras Umidade (%) (K&(/img) Indlci:re]i((j:;ea\llazm Sr (%) n Succéo (kPa)
CH38 38 10,74 1,42 69,3 0,59 29
CH38.8 38,8 11,31 1,29 77,8 0,56 11
CH42 42 10,74 1,42 76,6 0,59 17
CN64 64 8,85 1,92 85,9 0,66 150
CN65.3 65,3 9,32 1,77 95,1 0,64 210
CN72 72 8,85 1,92 97,1 0,66 170

Indeformada 78 6,47 2,95 68,5 0,74 298

4.2 - CARACTERIZACAO ESTRUTURAL

Para a caracterizacdo estrutural do solo se adotou a classificacdo da IUPAC, sendo utilizadas
trés técnicas de caracterizacdo: a microscopia eletrénica de varredura para 0S microporos,
porosimetria por adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio para 0S mesoporos e a porosimetria por
intrusdo de mercurio para 0s macroporos. A combinacdo de todas essas técnicas permite

varrer a maior quantidade de tamanhos de poros predominantes no solo.
4.2.1 - Microscopia eletronica de varredura

Para a identificacdo da microestrutura do material foram realizados ensaios de microscopia
eletronica de varredura (SEM) para todos os pontos de trabalho. As amostras foram

preparadas segundo relatado no Capitulo 3. Com auxilio do SEM também foi possivel realizar
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a identificacdo de forma aproximada dos componentes quimicos existentes nas amostras de

solo.

A Figura 4.12 a e b, mostram os resultados da analise qualitativa utilizando a técnica do SEM
para a amostra CH38 com 10.000x e 20.000x de aumento. Observando-se as imagens é
possivel perceber um grau de desordem estrutural alto, estruturas em forma de tubo com
comprimento do nanotubo de mais de 1 pum e didmetro entre 0,2 e 0,8 pum. Segundo foi
observado no Capitulo 2, muitos pesquisadores atribuem essa imagem ao mineral haloisita
(Herrera, 2005; Yuan et al., 2012; Vingiani et al., 2013; Asano & Wagai, 2014).

Figura 4.12- Imagem obtida no SEM. a) Amostra CH38 com 10.000x de aumento e b) Amostra CH38 com
20.000x de aumento.

Além das imagens mostradas anteriormente foi estimada a composi¢do quimica nos pontos
apresentados na Figura 4.13a. A Tabela 4.8 mostra os dados dos componente quimicos.
Verifica-se a presenca do Silicio (Si), Aluminio (Al), Oxigénio (O) e Ferro (Fe), ja
identificados na caracterizacdo quimica (item 4.1.2). Analisando a tabela é possivel identificar
no ponto 2 da amostra CH38 uma diminuicdo da quantidade de Fe, Al e Si e um aumento de

O e Zirconio (Zr), o que indica a existéncia de uma estrutura oca ou mineral desidratado.
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Figura 4.13 - Identificagdo da composicao quimica para as amostras. a) CH38 (trés pontos); b) CH42 (dois

pontos).

Tabela 4.8 - Compostos quimicos das amostras CH38 e CH42.

Amostras Ptos C O Al Si Fe Zr
ptl 2,61 49,28 20,74 11,35 5,48 10,54
CH38 pt2 2,48 50,97 18,60 9,01 3,32 15,62
pt3 1,14 48,68 2293 14,80 7,01 5,44
ptl 4,83 4498 16,29 11,85 4,16 17,89
pt2 1,58 4503 21,37 18,89 2,22 10,91

CH42

A Figura 4.14 a, b apresenta as imagens da fragdo de argila da amostra CH38.8 com aumentos
de 30.000x e 50.000x. Também foi possivel identificar os tubos da haloisita, além de poros e

tamanhos de grdos bem menores do que 1pm.

*Elept"gg: EHT =30.00KkV Detector= SE1 Mag= 30.00KX (" QE“*FE,",‘,:S?S EHT = 30.00kV Detector = SE1 Mag= 50.00KX 1™
Figura 4.14 - Imagem obtida no SEM para amostra CH38.8 seca ao ar na ldmina com orientaco. a) 30.000x de
aumento; b) 50.000x de aumento.

A Figura 4.15 apresenta as imagens obtidas com o SEM para a amostra CH42 com 10.000x
20.000x e 30.000x de aumento. E possivel visualizar com melhor qualidade a estrutura
tubular da haloisita. O comprimento e o diametro sdo similares aos identificados nas amostras
CH38 e CH38.8. Alem disso, é possivel observar agregacdes de argilas, e sdo identificados
poros menores que lum. Posteriormente, esses poros serdo confirmados nos ensaios de

porosimetria.
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Na Figura 4.13b e na Tabela 4.8 sdo apresentados os resultados da andlise da composicdo
qguimica da amostra CH42. O ponto 1 foi colocado sobre uma cavidade e o ponto 2 foi

colocado sobre vaérias particulas de haloisita. Para este ultimo ponto existe um aumento de Al,

Si e diminuiu a quantidade de Fe e Zr.

X 10,000
Figura 4.15 - Imagem obtida no SEM. a) Amostra CH42 com 10.000x de aumento; b) Amostra CH42 com
20.000x de aumento e ¢) Amostra CH42 com 30.000x de aumento.

Na Figura 4.16a e b sdo apresentadas as imagens obtidas com o SEM para a amostra CN64
com aumentos de 10.000x e 20.000x, onde é possivel visualizar maiores espacos vazios que
nas amostras CH38 e CH38.8. Apesar de ndo conclusivo, uma vez que as analises de
microscépio permitem apenas comparacdes qualitativas, esse resultado era esperado ja que

essa amostra (CN64) possui densidade menor que as outras.

Torna-se mais dificil a identificacdo de tamanhos de grdos e poros porque a estrutura esta
mais compacta. Observam-se agregacOes de argilas e uma leve quebra de particulas (seta

vermelha) produto da compactacéo do solo (Yuan et al., 2008).

%, Agregacoes
“® de argila
T T

Figura 4.16 - Imagem obtida no SEM. a) Amostra CN64 com 10.000x de aumento; b) Amostra CN64 com
20.000x de aumento.
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A Figura 4.17 e a Tabela 4.9 mostram os resultados da composi¢do quimica do solo para as
amostras CN64 e CN72. Para a primeira amostra, do ponto 2 para o ponto 1 existe uma
diminuicdo da quantidade de Fe e aumento do Zr, aspecto encontrado também para a amostra
CH38.

Figura 4.17- ldentificacdo da composi¢do quimica para a amostras. a) CN64 (dois pontos); b) CN72 (trés
pontos).

Tabela 4.9- Compostos quimicos das amostras CN64 e CN72.

Ptos C (6] Al Si Fe Zr
1 14,42 37,59 14,58 7,13 13,95 12,33

CNb64 2 1,59 38,43 14,11 577 31,66 8,44
1 6,69 30,83 24,29 6,05 - 32,14
CN72 2 13,6 37,79 21,14 5,27 - 22,20
3 4,39 23,18 29,97 7,97 12,67 2181

Os resultados da amostra compactada CN65.3, com separacdo de argila e secagem ao ar,
foram analisados no SEM com aumentos de 5.000x, 10.000x, 20.000x e 30.000x (Figura
4.18), onde é possivel identificar a estrutura tubular da haloisita, e identificar tamanhos de
poros e de grdos bem menores que 1um. Vale ressaltar que estes resultados corroboram os
resultados encontrados na porosimetria por adsorcdo de nitrogénio que demostravam a

existéncia de poros na microestrutura na faixa de 0,001- 0,01um.

Apm

10pm ras o 3um
¢ Detector = SE1 = 500KX EMT=3000%V Detecter = SE1 = 1000KX =3000kV Detector=SE1 Mag= 2000KX i0.00kV Detector = SE1 = 3000KX
Mag E Vag lag Mag

Figura 4.18 - Imagem obtida no SEM para amostra CN65.3, com separacéo de argila e secagem ao ar. a) 5.000x
de aumento; b) 10.000x de aumento; ¢) 20.000 de aumento e d) 30.000x de aumento.
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A Figura 4.19 mostra as imagens obtidas com o SEM para a amostra CN72 com aumentos de
10.000x , 20.000x e 30.000x. Observa-se o colapso da haloisita (seta vermelha) produto da
desidratacéo e compactacdo do solo, e a existéncia de uma estrutura mais compacta formando
agregacOes de argila. Ficou dificil identificar a estrutura tubular da haloisita ja que os poros

S80 menores.

4 Agregagoes -
~ deargila '
Thiass ...,..w: ¥

y R
e

- 100nm JEOL
X 10,000 15.0kv SEI SEM X 20,000 15.0kv SEI SEM X 30,000 15.0kV SEI SEM

Figura 4.19- Imagem obtida com o0 SEM. a) Amostra CN72 com 10.000x de aumento, b) Amostra CN72 com
20.000x de aumento e ¢) Amostra CN72 com 30.000x de aumento.

A Figura 4.20 mostra as imagens obtidas com o SEM para a amostra indeformada com
aumentos de 10.000x. E possivel observar agregacdes de argila, leve quebra de particulas de
haloisita (seta vermelha) e muitos espacos vazios na amostra. Ndo foi possivel identificar

claramente tamanhos de poros ou graos.

Agregagoes
de‘argdila

Figura 4.20- Imagem obtida com o SEM para a amostra Indeformada com 10.000x de aumento.

Na Figura 4.21 sdo apresentadas as imagens obtidas com o SEM para a amostra indeformada,
com aumentos maiores (20.000x, 30.000x e 50.000x). E possivel identificar a quebra da
estrutura da haloisita devido a secagem e metalizacdo da amostra, persevem-se agregacoes e

uma estrutura mais compacta.
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Conforme dito anteriormente, as analises de microscopio tém carater apenas qualitativo,
sendo necesséria a utilizagdo de outras ténicas para o estudo da meso e macroestrutura do
solo. Desta forma, no proximo item serdo apresentados os resultados de porosimetria, que
poderdo confirmar parte das afirmac6es apresentadas neste item.

S . La
um Eletrobras = a = 2 2
= = EHT =30.00kV Detector=SE1 Mag= 30.00 KX 00KV Detector = SE1  Mag = 50.00 KX
KV Detector=SE1 Mag= 2000 KX ‘ Firmas 9 lag

- . /s 2 % S -
Eletrobras  gyr=3000kv Detector=SE1 Mag= 30.00KX |*" Eletrobras  gur=3000kv Detector=SE1 Mag= 3000KX | "™
Fumas - 0 — D Funes octor " —

Figura 4.21 - Imagem obtida no SEM para amostra indeformada. a) 20.000x de aumento; b) 30.000x de
aumento e ¢) 50.000x de aumento.

4.2.2 - Porosimetria por intrusdo de mercurio (MIP) e por adsorcdo e dessorcdo de

nitrogénio

Para a andlise da macroestrutura do solo (tamanhos de poros entre 0,007 e 300um) foram
feitos ensaios de porosimetria por intrusdo de mercurio. Para a analise da mesoestrutura
(tamanhos de poros entre 0,003 e 0,14 um) foram realizados os ensaios de porosimetria por

adsorcdo e dessorcao de nitrogénio, seguindo o procedimento descrito no Capitulo 3.

Romero e Simms (2008) relatam que, o volume de vazios de um solo obtido pelo MIP, ndo
coincide com o valor real da amostra e que essa seria uma das limitacdes da técnica. A Tabela
4.10 corrobora esse argumento, mostrando que, os indices de vazio inicial da preparacdo das
amostras (ej na tabela), e o indice de vazio obtido apds os ensaios de porosimetria (e, nNa

tabela), sdo diferentes. Foi calculado o indice de variagdo mostrando que, 0 mercdrio ndo
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conseguiu preencher o vazio total em nenhuma amostra analisada. A variacdo nos indices de
vazio (Ae) em todas as amostras foi maior de 20% e a amostra que apresenta maior variacdo
foi a extraida do bloco indeformado. Desta forma, foi utilizada a técnica de adsorgdo de N,

para complementar a analise.

Tabela 4.10 - Variacdo do indice de vazio para as amostras estudadas no MIP.

Amostras €i enw  Ae=(&ienw) &
CH38 1,42 0,773 45%
CH38.8 1,29 0,808 37%
CH42 1,42 1,075 24%
CN64 1,92 1,04 46%
CN65.3 1,77 1,05 41%
CN72 192 1,16 40%

Indeformada 2,95 0,92 69%

As Figura 4.22 a Figura 4.25 apresentam os resultados de todas as amostras analisadas. Todas
as curvas tém aspecto multimodal. Em todos os casos 0s mesoporos s6 foram detectados pela
porosimetria por adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio. Além disso, os resultados das
porosimetria obtidas no MIP foram ajustadas matematicamente pela equacdo de Durner
mencionada no Capitulo 2, os parametros do ajuste sao apresentados na Tabela 4.11. O valor
de R? dos ajustes realizados foi em todas as curvas muito proximo a 1, o que indica que a
modelagem das curvas permitiu capturar as principais caracteristicas dos dados obtidos em

laboratorio.

Para a analise da Tabela 4.11 o parametro eM representa o indice de vazio da macro, 1/oM
representa o didmetro dominante na macro e nM representa a uniformidade dos poros. Os
parametros em, am, nm representariam as mesmas grandezas da microestrutura. Porém nesse
caso, como a mesoestrutura somente foi obtida pelas curvas do N, cujos dados ndo estdo

sendo ajustados, 0 mais correto seria falar em primeiro modo e segundo modo de poros.

Fica evidente pela analise da Tabela 4.11 e também pela anélise dos resultados das Figuras
4.22 a 4.25, que o solo possui pelo menos 3 modos distintos de tamanho de poros. O primeiro
modo na faixa entre 20-100um, um segundo na faixa entre 0,5-3um, e o ultimo que aparece

na faixa com didmetros menores que 0,01um.

Numa primeira anélise, acredita-se que os dois primeiros modos, 20-100um e 0,5-3um, estdo
associados ao espaco entre particulas. O modo na faixa menor de poros pode estar associado

ao espaco entre particulas, mas também pode ser associado aos vazios existente dentro dos
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tubos da haloisita. Porém, nenhuma das técnicas utilizadas nessa tese permite confirmar ou

mensurar isso.

Tabela 4.11 - Pardmetros de ajuste para as curvas de distribui¢do dos poros.

Parametros da Macro| Parametros da Micro . 2
Amostras el R

eM aM nM em om nm
CH38 0,38 0,05 1,32 0,39 040 0,62 |1,42 0,9986

CH38.8 0,55 0,05 1,02 0,28 0,53 0,57 |1,29 0,9988
CH42 056 002 114 051 0,13 0,48 |1,42 0,9965
CN64 0,77 001 1,01 0,27 0,77 0,63 |1,92 0,9985
CNG65.3 066 001 112 0,39 0,23 0,57 |1,77 0,9990
CN72 080 001 1,07 0,36 088 0,65 192 0,9983
Indeformada | 0,66 0,01 0,83 025 217 0,74 |29 0,9982
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Figura 4.22 - PSD para os pontos CN64 e CH38. a) Curva de intrusdo e extrusdo acumulada; b) Representacdo
alternativa da funcéo de distribuicdo acumulada do tamanho dos poros; ¢) Distribui¢do do tamanho dos poros; d)

Ajuste das curvas.

A Figura 4.22c mostra conjuntamente os resultados do MIP e adsorcdo e dessorcdo de
nitrogénio e permite observar que, o ponto CN64 apresenta o tamanho de poro predominante
na faixa de 30-80um na macroestrutura, e o ponto CH38 na faixa de 10-20pum. Na faixa de

0,001- 0,01 um se encontram 0s tamanhos de poros predominantes da mesoestrutura. Sera
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observado que em todas as amostras 0s mesoporos ficaram nessa faixa. Esses resultados estdo
de acordo com os resultados apresentados nas analises preliminares realizadas com o uso do
SEM.

Comparando os resultados das amostras se observa que o processo de secagem do solo
diminuiu o tamanho predominante dos poros na macroestrutura e com o aumento da umidade
de 38% para 64% o tamanho maximo dos poros foi deslocado para a direita. Note-se que, para
0 caso do ponto CN65.3 (umidade 6tima) (olhando na Figura 4.23c) também apresenta o
tamanho de poros predominante na faixa de 30-80 pum, e o ponto CH38.8 (umidade 6tima) na
faixa de 4-8 pum. E possivel dessa forma concluir que o processo de pré-secagem esta
associado ao processo de reducdo dos tamanhos de poros da macroestrutura. Por outro lado,
em nenhum caso houve varia¢do no tamanho dos poros da mesoestrutura, sé teve variagdo no

volume de nitrogénio instruido.
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Figura 4.23 - PSD para os pontos CN65.3 e CH38.8. a) Curva de intrusdo e extrusdo acumulada; b)
Representacdo alternativa da funcdo de distribuicdo acumulada do tamanho dos poros; c) Distribuicdo do

tamanho dos poros; d) Ajuste da Curva.
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Figura 4.24 - PSD para os pontos CN72 e CH42. a) Curva de intruséo e extrusdo acumulada; b) Representacdo

alternativa da funcéo de distribuicdo acumulada do tamanho dos poros; ¢) Distribui¢do do tamanho dos poros; d)

Ajuste da Curva.

Da anélise do comportamento das curvas de PSD dos ponto CN72 e CH42 é possivel verificar

que, o ponto CN72 apresenta o tamanho de poros predominante na faixa de 50-90um e o

ponto CH42 na faixa de 20-40pum. De um modo geral, os efeitos da variagdo de umidade ao

longo da curva de compactacdo foram os mesmos. Além disso, aparentemente o efeito de pré-

secagem € 0 mesmo em todos 0s pontos da curva.

Na Figura 4.24 c, pode-se ver que existem também tamanhos de poros predominantes na faixa

de 0,001-0,01pm coincidente com os tamanhos de poros predominantes na mesoestrutura das

amostras estudadas até 0 momento.
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Figura 4.25 - PSD para a amostra indeformada. a) Curva de intrusdo e extrusdo acumulada; b) Representacdo
alternativa da funcéo de distribuicdo acumulada do tamanho dos poros; c¢) Distribui¢do do tamanho dos poros; d)

Ajuste da Curva.

A amostra indeformada (Figura 4.25) apresenta o tamanho de poros predominante na faixa de
50-90um, valores muito similares aos obtidos para o ponto CN72, que € o ponto que
apresenta os valores de indice de vazios mais proximos a amostra indeformada. Na

mesoestrutura o tamanho de poros predominantes fica também na faixa de 0,001-0,01pum.

Na Figura 4.26 a e b sdo apresentados todos os resultados comparando os pontos da mesma
curva de compactacdo. Na Figura 4.26a foi adicionada a amostra indeformada. O primeiro
ponto que chama a atencdo € que ndo houve nenhum efeito significativo nos mesoporos
(menores que 0,1um) com a mudancga de umidade ou com o processo de pré-secagem do solo.
Além disso, as amostras sem pré-secagem se mostram menos sensiveis a variacdo da
umidade. Apesar da amostra com pre-secagem ter apresentado uma maior variacdo nas PSDs,
isso ndo é suficiente para explicar a grande diferenca apresentada no comportamento

mecanico e hidraulico que serdo apresentados nos proximos itens.
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Figura 4.26 - Distribuicdo do tamanho dos poros. a) amostras indeformada e amostras compactadas sem

secagem prévia; b) amostras compactadas com secagem prévia.

De um modo geral, os resultados demostraram que, 0 mercurio ndo consegue preencher todos
0s vazios, o volume de mercdrio instruido € menor nas amostras que tiveram a secagem
prévia. Corrobora-se a factibilidade de utilizar a técnica de porosimetria por adsor¢do e
dessorcdo de nitrogénio para cobrir faixas de tamanhos de poros menores nestes solos de

origem vulcanica.

Além disso, pode-se concluir que o processo de secagem do solo e a compactacdo afetam a
distribuicdo dos poros e diminui os tamanhos dos poros dominantes na macroestrutura, sendo
mais evidente essa mudanca nas amostras que tiveram a secagem prévia, mas ndo interfere
com a distribuigdo nem com o tamanho dos poros da mesoestrutura, mantendo-se constante na

faixa de 0,001-0,01um para as sete amostras estudadas.

As curvas foram ajustadas matematicamente seguindo o procedimento descrito no Capitulo 2.
A Tabela 4.11 apresenta os resultados dos parametros do ajuste da macroestrutura (eM, oM,

nM) e os da microestrutura (em, om, nm).

Do ensaio de adsorcao e dessor¢do de nitrogénio foi obtida também a area superficial (método
BET) das amostras indeformada e compactadas com as diferentes formas de preparagdo do
solo, além das diferentes isotermas que mostram como a variacdo do indice de vazio das

amostras diminui a quantidade de nitrogénio instruido.

A Tabela 4.12 mostra os resultados da area superficial das amostras estudadas. Analisando 0s
valores de area superficial obtidos é possivel concluir que, para as amostras compactadas 0s
maiores valores de &rea sdo encontrados nas amostras com umidades étimas, e estes valores

ndo distam muito da area superficial da amostra indeformada.
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Tabela 4.12 — Superficie especifica.

Amostras  Superficie especifica (m?/g)

CH38 108,06
CH38.8 128,24
CH42 107,58
CN64 109,07
CN®65.3 130,22
CN72 119,14
Indeformada 126,04

A Figura 4.27 a, b, c e d, mostram as diferentes isotermas obtidas a partir do ensaio de
adsorcao e dessorcdo de nitrogénio. E possivel observar em todos os casos que as isotermas
apresentam uma histerese entre as curvas de adsorcdo e dessor¢do de nitrogénio que
corresponde com a configuracao tipo 1V apresentada no Capitulo 2.

Segundo Yuan et al. (2012) a histerese apresentada nas curvas esta associada com a

condensacdo capilar que existe nos tubos de haloisita produto da adsorgéo e a dessor¢éo do
nitrogénio durante o ensaio.
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Figura 4.27 - Isotermas de adsor¢ao e dessorcao de nitrogénio. a) Amostras compactadas CN72 e CH42; b)
Amostras compactadas CN65.3 e CH38.8; ¢) Amostras compactadas CN64 e CH38 e d) Amostra indeformada.

Realizaram-se também ensaios de adsorcdo e dessor¢do de nitrogénio das amostras

compactadas com diferentes umidades e formas de preparacdo e logo adensadas (CHA:
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compactada com pré-secagen e adensada, e CNA: compactada sem pre-secagem e adensada) e
verificou-se que o tamanho de poros predominantes na mesoestrutura se manteve na faixa de
0,001-0,01um, o que permite concluir que, o adensamento do solo ndo muda a mesoestrutura
(Ver Figura 4.28).

N&o foi possivel realizar ensaios semelhantes a estes para detectar o comportamento dos
macroporos. Porém, é possivel concluir que a varia¢do do indice de vazios durantes ensaios

de compressdo se dard, prioritariamente, pelo fechamento dos macroporos.
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Figura 4.28 - Distribuicdo do tamanho dos poros das amostras adensadas na condigéo indeformada e

compactadas com e sem secagem prévia.
4.3 - CARACTERIZA(;AO MECANICA DO SOLO

A caracterizacdo mecanica do solo foi realizada por meio de ensaios de compressibilidade e
ensaios de cisalhamento segundo as especificacdes descritas no Capitulo 3. A seguir sdo

apresentados e discutidos esses resultados.
4.3.1 - Ensaios de compressibilidade

Como foi mencionado no Capitulo 3, foram realizados ensaios de compressao unidimensional
para os pontos definidos na Tabela 4.6. As umidades inicial e final, duragéo de cada carga e
os indices de vazio inicial e final sdo apresentados na Tabela 4.13, onde Ae ¢é a variagdo do

indice de vazio inicial e final das amostras estudadas.

Na Figura 4.29 (a, b, c, d) se apresentam as curvas de compressibilidade saturada dos pontos
de trabalho com 24h de carregamento. Além disso, foram realizados ensaios mantendo a carga
por 48h para avaliar a influéncia do tempo de aplicacdo da carga na resposta final das

deformacdes, conforme apresentado na Figura 4.29 (e, f, g).
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Figura 4.29 - Curvas de compressibilidade dos pontos. 8) CN64 e CH38; b) CN65.3 e CH38.8; c) CN72 e
CH42; d) Da amostra indeformada; €) CH38.8 com 24 e 48h de carregamento; f) CN65.3 com 24 e 48h de

carregamento; g) amostra indeformada com 24 e 48h de carregamento.

Foram observadas diferencas nos resultados de algumas amostras. Como se considera que a

permeabilidade do material é elevada (10°m/s), devido a sua granulometria, deverdo ser
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realizados outros ensaios de modo a entender como o tempo influencia no comportamento

desse material.

Na Tabela 4.13 se percebe que ndo ha uma diferenca significativa no comportamento das
amostras quando se compara o resultado das deformacGes volumétricas (g,) das amostras com
pré-secagem (CH38, CH38.8 e CH42) e sem pré-secagem (CH64, CH65.3 e CH72). As
amostras compactadas no ramo seco tiveram as menores deformacgfes volumétricas, enquanto
as do ramo Umido apresentaram as maiores deformacdes. Cabe destacar ainda que a amostra
qgue teve maior deformacdo foi a compactada no ramo Umido com pré-secagem, sendo

superior inclusive & amostra indeformada.

Quanto aos resultados das amostras em que se esperaram dois (02) dias (48horas), percebe-se
que ndo houve diferenca significativa nas deformacGes volumétricas para a amostra com pre-
secagem. Por outro lado, para amostra sem pré-secagem a deformacdo mais que dobrou.
Resultado semelhante foi observado para a amostra indeformada, onde a deformagéo passou
de 13% para 19%. Nos dois casos, 0 que diferencia as amostras é a existéncia de agua

constituinte do mineral, que aparentemente foi retirada com o processo de pré-secagem.

Tabela 4.13 - Caracteristicas das amostras adensadas.

Amostras _Ur_nidade L_Jmidade I'n_dic_:e_dg I'nd_ice_de ev =(e.enw) (1+e)
inicial (%)  final (%) vazioinicial vazio final VAT '

CH38 38 48,6 1,42 1,24 7%

CH38.8 38,8 48,0 1,29 1,11 8%

CH42 42 49,8 1,42 1,03 16%

CN64 64 63,4 1,93 1,82 4%

CN65.3 65,3 68,1 1,78 1,64 5%

CN72 72 74,1 1,92 1,57 12%
Indeformada 77,6 80,4 2,95 2,42 13%
CH38.8 (48h) 38,8 48,2 1,29 1,10 8%
CNG65.3(48h) 65,3 66,4 1,78 1,53 9%

Indeformada (48h) 77,6 81,5 3,05 2,27 19%

Aparentemente a agua constituinte do mineral também é responsavel pela diferenca no indice
de vazios das duas curvas, uma vez que a diferenca entre os indices de vazios das amostras
sem pré-secagem e com pré-secagem € de aproximadamente 0,5. A razao para que a diferenca
seja constante ao longo das duas curvas seria o0 valor constante de umidade retirada dos
minerais. Aparentemente a agua que constitui os minerais, pode ser perdida por meio de
secagem ou por carregamento, SO que neste caso 0 processo continua a ocorrer mesmo depois
de 24h.
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A Tabela 4.14 mostra um resumo dos valores dos indices de compressédo (Cc e Ce) e tensédo
de pré-adensamento das amostras adensadas. Houve um comportamento inesperado nos
valores da tensdo de pré-adensamento das amostras, calculadas pelo método de Pacheco e
Silva. As amostras com maior densidade tiveram valores menores de tensdo de pré-
adensamento. Isso pode estar associado ao fato das amostras ndo terem adensado

completamente, com 24horas ou mesmo com 48horas.

Tanto os indices de compressdo, quando a permeabilidade foram pouco influenciadas pela
umidade de compactagdo e pelo processo de pré-secagem. No caso da permeabilidade, o valor
é da ordem de 10°m/s, o que indica que o adensamento deveria ocorrer de forma rapida. Isso
reforca a ideia de que a diferenca entre as curvas de 24horas e 48horas deve estar associada a

outros processos diferentes do adensamento.

Tabela 4.14 - indice de compress&o e tensdo de pré-adensamento.

Amostras Cc Ce 6'pa (kPa)
CH38 0,187 0,010 220
CH38.8 0,136 0,021 240
CH42 0,398 0,013 210
CN64 0,185 0,029 250
CN65.3 0,215 0,032 170
CN72 0,323 0,022 180
Indeformada 0,654 0,031 270
CH38.8 (48h) 0,133 0,011 240
CN65.3(48h) 0,242 0,013 170
Indeformada (48h) 0,850 0,057 320

4.3.2 - Resisténcia ao cisalhamento

Sao apresentados os resultados dos ensaios de cisalhamento direto na condicdo saturada, para
as amostras indeformada e compactadas com as diferentes formas de preparacdo das amostras
e diferentes umidades (CN65.3, CN64, CH38.8), segundo o procedimento descrito no
Capitulo 3 (Figura 4.30).
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Deslocamento horizontal (mm)
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Figura 4.30 - Resultados dos ensaios de cisalhamento direto na condi¢do saturada. a) Amostra CH38.8, c)

Amostra CN64; e) Amostra CN65.3; g) Amostra indeformada.

E possivel observar que, a resisténcia ao cisalhamento aumenta com o incremento da tenso

normal. O deslocamento vertical foi baixo variando entre 2 e 5%. As amostras apresentaram

um comportamento contrativo, € a maior tensdo cisalhante foi obtida em aproximadamente

30% do deslocamento vertical méximo para todas as amostras.

Na Tabela 4.15 se apresenta um resumo dos parametros de resisténcia dos ensaios de

cisalhamento anteriormente mencionados.
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Tabela 4.15 - Parametros de resisténcia das amostras compactadas e indeformadas.
Amostras  Ttma (kPa) @ (°) Coesdo (kPa)

CH38.8 132 421 0

CN64 82,0 26,5 4,2

CN®65.3 81,8 27,3 4.8
Indeformada 101,2 26,9 25,1

Pode-se observar que, a secagem prévia das amostras aumenta a tensao cisalhante maxima do
solo, variando de 132 a 82 kPa. O angulo de atrito para as amostras com secagem prévia
também é maior, variando entre 26 e 42° aproximadamente. A coesdo ndo apresenta muita
variacdo entre as amostras sem secagem prévia e a amostra indeformada, mas na amostra com

secagem prévia a coesdo foi zero.

Para a mesma forma de preparacdo das amostras, 0s parametros de resisténcia: angulo de
atrito e coesdo ndo apresentam muita variacdo. Mas na amostra com secagem prévia a
diferenga de comportamento foi significativa, diminuindo a zero o valor de coesdo e
aumentando o angulo de atrito. Este comportamento mecéanico observado da prova da
existéncia de uma estrutura ligeiramente cimentada quando se encontra em estado

indeformado e compactado sem secagem prévia (Herrera, 2005; Lizcano et al,, 2006).
4.4 - CARACTERIZAGCAO HIDRAULICA

Para a caracterizacdo hidraulica do solo foram realizadas curvas de retencdo da agua, de
acordo com o procedimento descrito no Capitulo 3, seguindo a trajetéria de secagem e em
seguida molhagem por gotejamento. Os resultados das curvas de retencdo do solo foram
obtidos por meio da técnica do papel filtro, da placa de sucgéo, de translacdo de eixos e do

psicrometro WP4C.

As curvas da Figura 4.31 (a, c, e) e Figura 4.32 (a, ¢) mostram os resultados das curvas de
retencdo obtidas e na Figura 4.31 (b, d, f) e Figura 4.32 (b, ¢) se encontram 0s ajustes
realizados pela equacgé@o de Durner (1994) mencionada no Capitulo 2. A Tabela 4.16 apresenta

0s parametros de ajuste dos dados obtidos para trajetdrias de secagem.

A analise dos parametros permite identificar o percentual de &gua retido nos micro e macro
poros. Observa-se que para todas as amostras, o percentual retido nos micro poros é superior
aos dos macro poros. Outro aspecto que merece destaque € que a amostra indeformada e a
amostra CN64 tém os menores valores de agua retido nos macroporos. O parametros ny, que

define a distribuicdo dos macroporos, tem valores distintos para as amostras preparadas com
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pré-secagem (2,2-2,3), sem pré-secagem (1,2-1,6) e Indeformada (3,3). Por outro lado o
parametro nn, relacionado com a distribui¢cdo dos micro poros, nao sofre grandes variacoes.
Esses resultados estdo de acordo com os resultados obtidos nas anélises de porosimetria, onde
ndo foi observada nenhuma mudancas nos microporos. Outro ponto que deve ser destacado é

que todos os ajuste tiveram valores de R? préximo a 1.

Tabela 4.16 - Parametros de ajuste para as curvas de retengdo da agua.

Macro Micro 2
Amotras R
Wv oy Ny mMy=1-1/ng| W, o, Nm My=1-1/ng,

CH38 0,21 0,08 23 0,6 0,29 5E-4 11 0,1 0,99
CH38.8 (0,15 0,13 23 0,6 0,31 2E-3 11 0,1 0,99
CH42 0,23 0,07 2,2 0,6 0,27 8E-4 11 0,1 1,00
CN64 0,08 0,04 13 0,3 0,59 4E-4 14 0,3 0,99
CN65.3 (0,14 4E-4 16 0,4 0,55 3E-4 1,4 0,3 0,99
CN72 0,37 0,06 12 0,1 0,46 3E-4 15 0,3 0,99
Indeformada | 0,09 0,10 3,3 0,7 0,81 6E-4 14 0,3 0,99

Porém, apesar de o ajuste com curvas bi-modais ser satisfatorio, visualmente as curvas
relacionadas a amostra Indeformada e aos pontos CN64, CN65.3 e CN72 apresentam um
comportamento unimodal e, em alguns casos (Indeformada e CNG64), os valores dos
macroporos obtidos nos ajustes sdo muito pequenos. Por outro lado, se as curvas de
molhagem foram analisadas, percebe-se que estas tém aspecto bimodal, e as vezes trimodal,
nitido. Conforme discutido no item sobre porosimetria, as curvas de distribuicdo de poros
apresentam trés modos distintos, ou seja, as curvas de retencdo de agua que conseguem
reproduzir tal aspecto séo as de molhagem e ndo as de secagem.

Esse aspecto chama a atencédo, porque além do ciclo secagem-molhagem produzir um grande
valor de histerese, aparentemente produz também uma mudanga em como a &gua fica
armazenada dentro do solo. Isso ocorre por que quando ha saida de &gua de dentro da
estrutura do mineral, essa agua ndo podera ser reconstituida num processo de molhagem.
Além disso, isso produz mudancgas na distribuicdo dos poros. Observa-se que as curvas de
molhagem dos pontos com e sem pré-secagem correspondente as amostras no ramo seco
(CN38 e CN64), ramo Umido (CN42 e CN72) e 6timo (CN38.8 e CN65.3) sdo coincidentes.
Além disso, 0s pontos com pré-secagem ndo apresentam nenhuma histerese. Isso reforca a
ideia de que a diferenca entre as curvas de molhagem e de secagem se da principalmente pela

saida de agua da estrutura do mineral e ndo somente pela saida da 4gua dos poros.
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Figura 4.31 - Curvas de retencdo da dgua para. a) Pontos CN64 e CH38 trajetéria de secagem e logo molhagem;
b) Ajuste realizado para a trajetéria de secagem dos pontos CN64 e CH38; c) Pontos CN65.3 e CH38.8 trajetoria
de secagem e logo molhagem; d) Ajuste realizado para a trajetéria de secagem dos pontos CN65.3 e CH38.8; €)
Pontos CN72 e CH42 trajetoria de secagem e logo molhagem; f) Ajuste realizado para a trajetoria de secagem
dos pontos CN72 e CH42.
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Figura 4.32 - a) Amostra indeformada trajetoria de secagem, molhagem e ajuste para a trajetoria de secagem; b)
Ajuste realizado para a trajetoria de secagem da amostra indeformada; c) Curva de retencdo dos pontos CN65.3 e
CH38.8 utilizando o papel filtro; d) Curva de retencdo das amostras CH38.8, CN65.3 e a indeformada.

Com relagéo as curvas de retencdo, aparentemente todas quando chegam a sucgfes maiores
que 30.000 kPa, com umidades perto de 20%, comegcam a convergir numa sO, 0 que pode
significar que o valor de entrada de ar dos microporos é constante. Outro ponto relevante é
que apesar de apresentarem granulometria de silte e permeabilidade elevada (10®° m/s) os
valores de entrada de ar sdo elevados para as amostras sem pré-secagem e para a amostra

Indeformada.

A presenca de haloisita hidratada na cinza vulcanica pode ser a explicacdo da grande
diferenca nas propriedades hidraulicas do solo influenciando na capacidade de reten¢do da
agua e afetando as fortes ligacdes entre particulas (Wesley, 1973, 2009, 2014; Nanzyo et al.,
1989; Tadashi Akahashi e SHoji, 2002).

Para umidades menores que 20% poderiam ser realizados ensaios com solucbes de sais
conseguindo medir sucgbes maiores que 300MPa para determinar se a curva de retengdo é

realmente unimodal (Ferrari, 2013). Porém esses ensaios nao foram realizados nesse trabalho.
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De modo a obter as curvas de retengdo em termos de grau de saturacdo, Sr, foram realizadas
as medidas de deformacdo volumétrica das amostras Indeformada e compactadas. Os
resultados sdo apresentados na Figura 4.33. Pode-se observar que, as amostras sem secagem
prévia, ttm uma grande diminuicdo da saturacdo na faixa de suc¢do entre 100- 10.000 kPa e a
inclinacdo da curva é maior, mas nas amostras com secagem prévia a saturacdo foi

diminuindo gradualmente.
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Figura 4.33- Curvas de reten¢do em funcéo da saturacéo.

Na Tabela 4.17 se apresentam os resultados da variacdo volumétrica inicial e final (A
volume), a variagéo na saturacéo inicial e final (A saturaco) e a variagdo dos indices de vazio
inicial e final (Ae) das amostras Indeformada e compactadas com as diferentes formas de
preparacdo. As amostras sem secagem prévia tiveram maior deformacgdo volumétrica e maior

variacdo no indice de vazio que as que tiveram secagem prévia.

Tabela 4.17 — Medida da contra¢éo volumétrica do solo nas diferentes condicoes.

Amostras A volume (%) A saturaciio (%) Ae (%)

CH38 5 61 7

CH38.8 1 53 1

CH42 4 66 6
CN64 7 75 11
CNG65.3 9 75 13
CN72 12 67 18
Indeformada 17 78 23

4.5 - RESUMO DO CAPITULO

Neste capitulo foram apresentados os resultados dos ensaios de caracterizacdo fisico- quimica,
e da avaliagdo do comportamento hidromecanico e estrutural do solo de origem vulcénica de
Popayan. Realizou-se uma analise da variabilidade do comportamento do solo com as

diferentes formas de preparacdo das amostras, mostrando como a secagem das amostras gera
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uma mudanca na mineralogia do solo, que influencia diretamente nos resultados dos limites

de Attemberg, na classificacdo do solo e na curva granulométrica.

O comportamento estrutural do solo também foi afetado com a pré-secagem das amostras

diminuindo o diametro dos macroporos, e a estrutura encontra-se mais dispersa.

O comportamento hidromecanico do solo também difere com as diferentes formas de

preparacdo das amostras (com e sem secagem prévia), as principais diferencas se encontram:

e Nas duas curvas de compactacdo obtidas (uma para cada forma de preparacdo das
amostras);

e Se observa uma variacdo da porosidade, saturagdo, afetacdo da coesdo além do
aumento da resisténcia do solo;

e Na variacdo das curvas de retencdo da dgua, mostrando para as amostras sem secagem
prévia uma histerese elevada, além de ter um aspecto unimodal. Mas as amostras com

secagem prévia ndo mostram histerese e o aspecto é bimodal.
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5- CONCLUSOES

Neste capitulo se apresentam as principais conclusfes do trabalho experimental realizado, que
demostram o comprimento dos objetivos geral e especificos propostos. As conclusdes finais
foram divididas por etapa de trabalho: Caracterizacdo fisico quimica, Avaliacdo do

comportamento hidromecéanico e Comportamento estrutural do solo.
Conclus@es com respeito a caracterizagdo fisico-quimica do solo:

e A secagem das amostras e a diminuicdo da umidade agrega as particulas aumentando
a quantidade de grdos com tamanho de areia;

e A secagem das amostras influencia diretamente os resultados dos limites de
Attemberg. Quando a amostra se encontra Umida e sem secagem prévia é um silte de
alta plasticidade e quando sofre secagem prévia € uma areia ndo pléastica;

e A caracterizacdo mineraldgica realizada utilizando a técnica de DRX permitiu
identificar a existéncia dos minerais haloisita (hidratada), gibbsita, quartzo, caulinita e
cristobalita;

e A variacdo das umidades das amostras ocasiona mudancgas na mineralogia do solo
passando de haloisita hidratada (em estado indeformado e sem secagem prévia) para
haloisita desidratada (secagem prévia do solo até a umidade higroscépica);

e A analise termogravimétrica, espectroscopia infravermelha e espectroscopia
mossbauer permitiram corroborar a existéncia da haloisita, encontrada na analise de
difracdo de raio X;

e A diferenga entre o pH em 4gua e KCI indica a predominancia de cargas positivas;

e A anédlise da composic¢do quimica do solo mostra altas percentagens de Fe, Al e Si,
que corrobora a presenca de minerais de argila além do quartzo;

e A mudanca na granulometria e na plasticidade com a pré-secagem das amostras
motivou o estudo do comportamento hidromecanico e estrutural do solo com duas
formas de preparacdo das amostras, uma com secagem prévia e outra sem secagem
prévia. As mudancas devido a pré-secagem sdo marcantes e pode-se afirmar que sao
dois solos distintos um silte de alta plasticidade e uma areia;

e Foram obtidas duas curvas de compactacdo diferentes para as duas formas de
preparacdo das amostras, sendo que no caso com secagem prévia houve uma
diminuicdo da umidade 6tima (de 65,3 a 38,8%) e um aumento da densidade seca

méaxima (de 9,32 a 11,31kN/m°);
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Com respeito a avaliagcdo do comportamento estrutural:

e O estudo do comportamento estrutural do solo indica que o solo possui trés modos
distintos de tamanho de poros. O primeiro na faixa entre 20 e 100 um, o segundo na
faixa entre 0,3 e 5um e o ultimo aparece na faixa com diametros menores que 0,01
Hm;

e A andlise da microestrutura utilizando a técnica de microscopia eletrénica de
varredura permitiu identificar a morfologia tubular da haloisita com didmetros entre
0,2 e 0,8 um, a existéncia de um desordem estrutural e agregacdes de argila;

e A utilizacdo da técnica de adsor¢do e dessorcdo de nitrogénio é viavel para a analise
da mesoestrutura nos solos de origem vulcénica;

e A mesoestrutura apresenta tamanhos de poros entre 0,001 e 0,01um os quais nao
tiveram alteracdo com a pré-secagem, compactagdo ou adensamento nas amostras
estudadas;

e A analise da macroestrutura mostrou que o nitrogénio nao conseguiu preencher todos
0s vazios das amostras, sendo que em alguns casos a diferenca € superior a 40%;

e A secagem e a compactacdo das amostras diminuiram o tamanho dos poros da
macroestrutura,;

e O ajuste dos dados experimentais da porosimetria por meio da equacdo proposta por

Durner (1994) é viavel para os solos de origem vulcénica;
Com respeito a avaliacdo do comportamento hidromecanico:

e As amostras compactadas com secagem prévia tiveram menor compressibilidade e
menor contracdo volumétrica que as amostras sem secagem previa;

e A diminuicdo da umidade das amostras produziu variacdes nos parametros de
resisténcia do solo, diminui a coeséo e aumenta o atrito;

e A analise do comportamento hidraulico mostrou que é viavel combinar as técnicas de
placa de succdo, translacdo de eixos e WP4C para obter as curvas de retencdo de
agua;

e As curvas de retencdo das amostras que ndo tiveram secagem prévia mostraram uma
histerese elevada além de aspecto unimodal. Ndo entanto, as amostras submetidas a

secagem prévia essa histerese ndo € visivel, e 0 aspecto é bimodal;
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e O ajuste dos dados experimentais da curva de retencdo por meio da equacao proposta
por Durner (1994) e viavel para os solos de origem vulcanica. Porém, neste trabalho
foram utilizados apenas dois modos e a analise da porosimetria demonstra que o solo
apresenta trés modos;

e Todas as conclus6es anteriores possibilitam afirmar que a desidratacédo da haloisita
gue ocorre com a pré-secagem das amostras afeta 0 comportamento hidromecanico e

estrutural do solo de origem vulcénica.
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6 - RECOMENDACOES PARA PESQUISAS FUTURAS

A partir dos resultados e das conclusdes desta pesquisa sdo apresentadas varias sugestes para

pesquisas futuras:

e Estudar a capacidade de troca cationica dos solos de origem vulcanica;

e Determinacdo dos percentuais de cada um dos minerais presentes no solo de origem
vulcanica de modo a definir se alguns deles tem papel determinante sobre o
comportamento;

e Investigar como a presenca de matéria orgénica influencia nas caracteristicas
quimicas do solo, e como isso pode determinar ou ndo a mudanca de comportamento
com a pré-secagem do solo;

e Investigar como a mudanca nas caracteristicas da agua utilizada na compactacgdo pode
interferir no processo de compactacdo dos solos de origem vulcanica;

e Realizar um estudo mais detalhado sobre a resposta mecanica, especialmente no que
diz respeito a resisténcia ao cisalhamento.

e Realizar o estudo do comportamento hidraulico do solo compactado com diferentes
umidades utilizando solugdes de sais, verificando se as curvas de retencdo realmente
sdo unimodais ou bimodais;

e Realizar o estudo da microestrutura do solo em estado compactado utilizando a
técnica de Microscopia Eletronica de Transmissao;

e Estudar a influencia da energia de compactacdo modificada no comportamento
hidromecanico e estrutural do solo de origem vulcanica;

e Realizar ensaios de cisalhamento em amostras de solos com secagem preévia.
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