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RESUMO

A casca de arroz, utilizada como fonte de energia em industrias de beneficiamento de arroz,
converte-se, depois da queima, em uma cinza com tonalidade escura e com alto teor de
carbono. Esse residuo, ainda sem um destino adequado, é muitas vezes depositado em grandes
areas abertas provocando um elevado impacto ambiental. Este trabalho teve como objetivo
avaliar a viabilidade de utilizacdo da cinza de casca de arroz (CCA) residual na producdo de
argamassas, como substituta parcial ao cimento, para uso nas constru¢des rurais ou urbanas,
como forma de aproveitamento desse residuo.

A cinza de casca de arroz foi caracterizada por meio de andlises quimicas, tais como da andlise
de fluorescéncia de raios-X (composicdo quimica), andlise do teor de carbono com a
calcinacdo da cinza a mais de 1000 °C e difra¢do de raios-X; também foi realizada andlise
granulométrica a laser, fornecendo a superficie especifica, a massa especifica e a dimensao
média dos graos da cinza. Para determinar qual seria a fun¢do da cinza na argamassa foram
realizadas avaliacdes da pozolanicidade do material, por meio do ensaio de Indice de
Atividade Pozolanica com cimento Portland (IAP) e pelo método rdpido da condutividade
elétrica. As argamassas foram produzidas e ensaiadas na forma de corpos-de-prova cilindricos
de 50 mm de didmetro ¢ 100 mm de altura (NBR 7215). Os ensaios fisico-mecanicos
realizados foram de resisténcia a compressdo simples e ensaio ndo destrutivo (velocidade do
pulso ultra-sonico - VPU); essas argamassas passaram por trés diferentes tipos de exposicao -
protegidas em laboratorio, expostas em ambientes externos e submetidas a ciclos de imersao e
secagem, de forma que fosse avaliada a durabilidade do material, no tempo maximo de 5
meses de exposi¢do. Outros ensaios realizados foram o ensaio de curva de hidratagdo,
proposto para a verificagdo da compatibilidade quimica entre o cimento e a cinza e a
microscopia eletronica de varredura (MEV) nas argamassas em seu estado endurecido.
Embora as argamassas tenham apresentado bom desempenho, os resultados indicaram que a
cinza de casca de arroz residual utilizada, ndo possui pozolanicidade, porém podendo ser

utilizada em matrizes cimenticias como material inerte (efeito filler).

Palavras-chave: argamassa; cinza de casca de arroz residual; cimento Portland.
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ABSTRACT

Rice husk, employed as energy source at milling industry in Brazil, after burning, generates a
dark colored ash with high carbon content. This residue is not yet conveniently disposed,
being currently dumped on large areas, causing high environmental impact. This research
work intended to evaluate the applications of residual rice husk ashes (RHA) viability as a
partial cement replacement at specific ratio for mortar production for urban and rural
constructions.

Rice husk was chemically characterized through X-ray fluorescence, ashes calcination beyond
1000 °C, for carbon content determination, X-ray diffraction, laser granulometric analysis for
specific surface, specific mass as well as for average particle size determinations. Pozolanicity
analysis was carried to determine the ashes function and behavior with the pozolanic
evaluation with Portland cement (IAP), and by the quick electrical conductivity method.
Mortar specimens were molded as cylinder with 50 mm diameter and 100 mm height
(Brazilian Standard NBR 7215).

The fisical-mechanic testing were compressive strenght and ultrasonic pulse velocity (UPV).
Mortars specimens were submitted to three different expositions treatments as: protected in
laboratory, exposed to the outside environment and submitted to immersion and drying cycles,
to evaluate material durability at a maximum period of five month. Other tests were
conducted: hydration curve determination was applied to check the chemical compatibility
between cement and ashes and scanning electron microscopy (SEM) applied to the hardened
mortars.

In despite of the mortar presenting good performance, this residual rice husk did not present

pozolanicity, but it can be employed in cement matrices as inert material (filler effect).

Keywords: mortar; rice-husk ash; Portland cement.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

O Brasil situa-se entre os grandes produtores mundiais de arroz, com uma producdo anual
estimada em torno de 11,5 milhdes de toneladas (IBGE-2007). Durante o processamento de
uma tonelada de arroz in natura gera-se em torno de 200 kg de casca, a qual, por apresentar
baixa densidade aparente, necessita de grandes dreas para seu armazenamento. A casca
excedente € utilizada na maioria das vezes como combustivel para gerar energia nas proprias
inddstrias de beneficiamento durante os processos de secagem e de parboilizacdo dos graos.
Porém, ao ser queimada, essa casca gera grande quantidade de cinzas, pois apds a queima
completa, 20% da casca € convertida em cinza. Tal operacdo acarreta em um grave problema
ambiental ocasionado pela deposicao dessa cinza em grandes dreas abertas, gerando impactos
ambientais, além do aumento na poluicdo do ar e do solo. Todo esse excedente torna-se um
problema para as industrias que o rejeitam, pois ndo hd um destino adequado para esse
residuo.

Devido ao seu alto teor de 6xido de silicio, a cinza de casca de arroz € utilizada na fabricacdo
de vidros, isolantes térmicos, tijolos prensados e materiais refratarios. Entretanto, apesar das
grandes possibilidades de aproveitamento e utilizacdo deste residuo, sua maior utilizagdo ainda
¢ na forma de aterro, que € uma solucdo insatisfatoria tanto sob o ponto de vista ambiental
como econdomico (DELLA et al., 2001).

Pensando nesse problema que é o descarte a céu aberto em grandes volumes da cinza de casca
de arroz residual, surge o interesse de investigar a possibilidade de utilizagdo desse material
em matrizes cimenticias.

Nos tltimos anos, as pesquisas com o uso da cinza de casca de arroz em argamassas e
concretos (substituindo parcialmente o cimento Portland) vém aumentando, gerando dessa
forma grandes vantagens no campo técnico e no campo ambiental, pois dessa forma minimiza-
se a emissao de CO; na atmosfera, durante a producao de cimento Portland.

A cinza de casca de arroz (CCA) residual € a cinza obtida quando a temperatura e a duracdo da
queima nao sdao controladas. Segundo alguns autores, esse tipo de cinza ndo atua como
material pozolanico, ao ser utilizada junto ao cimento; conseqiientemente, a maior parte das
pesquisas se concentra na avaliacao das cinzas de cascas de arroz amorfas, cuja temperatura e

duracdo de queima sdo controladas. Entretanto, alguns autores que trabalharam com esse tipo



de cinza, afirmam que quando a CCA ¢ moida e resulta em um material muito fino, pode se
tornar um material reativo. O grau de amorfismo da cinza € um quesito bastante importante ao
se avaliar a pozolanicidade, pois quanto mais cristalino for o material, menor serd sua
reatividade (JOHN et al., 2003). O amorfismo € um termo utilizado para representar o
desarranjo da estrutura dos cristais; diz-se que um material é amorfo quando este ndo tem

estrutura definida.

1.1. OBJETIVOS

O objetivo principal deste trabalho foi o de pesquisar a producdo de argamassas com a
substituicao parcial do cimento pela CCA residual, ou seja, a cinza que passou pelo processo
de queima sem que a temperatura e o tempo de queima fossem controlados. O intuito era de
diminuir o consumo de cimento nas matrizes cimenticias e aproveitar um residuo que se
encontra disponivel na natureza, e que ainda nao tem uma destinacdo adequada na maioria das
vezes.

Para a utilizacdo da CCA junto ao cimento, foram verificadas as suas caracteristicas fisico-
quimicas e foi realizada a avaliacdo de pozolanicidade da mesma, para assim conhecer qual
seria a melhor forma de aproveitamento desse residuo, como material pozolanico ou como
material inerte, de preenchimento (filler).

Este trabalho propde um estudo de CCA como forma de realizar o seu reaproveitamento e
promover a redu¢do de seu volume no armazenamento e, além disso, verificar uma possivel

utilizacdo da CCA em argamassa destinada a obras de construcdes rurais € civis.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Residuos Agroindustriais

Com o crescimento da populacdo mundial verifica-se uma maior demanda de alimentos, e
conseqiientemente sdo geradas grandes quantidades de residuos agricolas, que normalmente
sdo jogados em rios ou langados em depdsitos a céu aberto, acarretando em contaminagao do
meio ambiente e prejuizos a saide humana, principalmente quando tais residuos sdo
depositados em dreas urbanas (CORDEIRO, et al.2007).

O aproveitamento dos residuos ¢ uma necessidade cada vez maior no mundo, € o uso de
biomassa na co-geracdo de energia elétrica € um ponto interessante, pois, quando esta é
queimada, o CO, que € liberado na atmosfera volta para o ciclo de carbono da biosfera
terrestre, podendo ser absorvido pelos vegetais no processo de fotossintese (ZUCCO, 2007).
Assim, o aproveitamento de residuos agricolas como materiais a serem utilizados em
construgdes rurais e civis € interessante pelo ponto de vista econdmico, tecnoldgico e
ambiental, pois € uma forma alternativa de seqiiestro ou da ndo emissao de carbono.

A casca de arroz é um dos residuos agroindustriais mais abundantes, pelo elevado volume
gerado e por sua baixa densidade. E dentre os principais cereais, € o que produz maior
percentual de cinzas, seguido por bagaco de cana-de-agucar, palha de arroz, folha de milho e
folhas de sorgo (MEHTA, 1992). A Tabela 2.1 apresenta um comparativo dos teores de cinzas
obtidos para diferentes residuos agricolas, segundo Cincotto e Kaupatez (1988) e Mehta

(1992), citados por John et al. (2003).

Tabela 2.1 — Teores de cinzas para diferentes residuos agricolas

Produto Cinza Produto Cinza
(% em massa) (% média)
Mehta (1992) Cincotto e Kaupatez (1988)

Folha de trigo 10,0 Bagaco de cana-de-actcar (seco) 0,5
Folha e talo de girassol 11,0 Amendoim 3,0
Folha de milho 12,0 Mamona 9,0
Folha de sorgo 12,0 Casca de arroz 18,0
Palha de arroz 14,0
Bagaco de cana-de-agucar 15,0
(timido)
Casca de arroz 20,0

Fonte: John et al. (2003).



Com a necessidade crescente do aproveitamento de residuos agroindustriais observa-se uma
variedade muito grande de residuos que estdo sendo utilizados na industria da construcao, tais
como a cinza do bagaco de cana-de-acticar (FREITAS, 2005; MORALES et al., 2007), cinza
da palha de cana-de-acticar (VILLAR-COCINA et al., 2003), cinza de dejetos de suinos e
cinza de cama sobreposta de suino a base de casca de arroz (MARTELLO et al., 2002; DI
CAMPOS, 2005). Além desses residuos observam-se também pesquisas com outros residuos
disponiveis regionalmente em grandes volumes.

Um desses exemplos € o estudo de aproveitamento da cinza do carog¢o do agcai como material
pozolanico (CORDEIRO et al., 2007), visto que este residuo tem apresentado crescente
aumento de volume no estado do Para, com cerca de 200 toneladas/dia s6 na cidade de Belém,
e também o aproveitamento da cinza da castanha do caju (LIMA et al., 2007), cuja produgao
encontra-se concentrada nos estados do Ceara, Rio Grande do Norte e Piaui.

A utilizacdo de residuos agroindustriais buscando-se a obten¢do de novos materiais para a
construgdo civil se deve basicamente a necessidade de reducdo do custo da construcio, pela
elevada quantidade de matéria-prima de origem natural que se encontra disponivel e pela
preocupacdo com o esgotamento das reservas naturais de agregados convencionais

(CINCOTTO, 1988).

2.2. Arroz

2.2.1. Producao de Arroz

Segundo dados do IBGE — Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (2007), a produgdo de
arroz no Brasil, na safra de 2006 foi de 11.505.327 toneladas de arroz em casca, sendo que a
casca equivale a 20% da massa do grao (Tabela 2.2). A estimativa para a safra de 2007 foi de
11.042.612 toneladas, observando-se uma queda de 4,02% na producao.

O maior produtor nacional é o estado do Rio Grande do Sul, que respondeu por 59% da
producgdo nacional em 2006; o segundo maior produtor foi o estado de Mato Grosso com 6,3%
do total. No estado de Sdo Paulo embora a produgdo tenha sido de apenas 82.800 toneladas de

arroz (0,7% da producdo nacional), considerada pequena em relacdo ao cendrio nacional, o



residuo gerado no beneficiamento do arroz em casca produz um impacto significativo quando

€ queimado e deixado a céu aberto, acarretando em uma acentuada polui¢do ambiental.

Tabela 2.2 — Principais produtores de arroz na safra de 2006.

Regiao Producao (toneladas) Producao Nacional (%)
Norte 939.413 8,17
Nordeste 1.109.130 9,64
Sudeste 278.192 2,42
Sul 8.039.434 69,88
Centro Oeste 113.8395 9,90
BRASIL 11.505.327 100,00

Fonte: Grupo de Coordenacio de Estatisticas Agropecudrias — IBGE (2007).

2.2.2. Casca de Arroz

A casca de arroz é um dos residuos agroindustriais mais abundantes, constituindo-se de um
material fibroso composto principalmente por celulose, lignina e residuo organico (DELLA et
al., 2005). E um material de lenta decomposi¢cdo na natureza (estimada em cerca de 5 anos),
portanto, o acimulo anual desse residuo passa a ser um grave problema de descarte e
deposicdo, e ocorre 0 mesmo com a cinza que € resultante de sua queima (ZUCCO, 2007).
Além disso, quando depositada de forma inadequada devido ao seu acimulo constante, pode
ocorrer uma decomposi¢do anaerdbica que produz gases poluentes (metano e 6xido nitroso,
que sdo danosos a camada de 0z0onio).

A casca representa cerca de 23% da massa do grdo de arroz. Devido a sua alta dureza,
fibrosidade, e natureza abrasiva, dela sdo obtidos produtos com baixa propriedade nutritiva,
boa resisténcia ao desgaste e que geram muita cinza apds a queima (FONSECA, 1999, citado
por DELLA et al., 2001).

Krishnarao et al. (2001) apontaram como constituintes quimicos organicos presentes na casca
de arroz, a celulose, a lignina, a D-xilose, 4cido metilglucuronico e D-galactose. A

composi¢ao bdsica da casca de arroz (em massa) é aproximadamente de 51% de carbono, 7%



de hidrogénio e 42% de oxigénio. Logo, se a casca de arroz for calcinada a baixas
temperaturas (inferiores a 400 °C) resultard em cinzas com elevado teor de carbono.

O uso de biomassa como combustivel em usinas termoelétricas tem se tornado constante com
a crise de energia, minimizando assim a dependéncia em relagdo as hidrelétricas. Inclusive no
sul do pais a geracdo de energia elétrica através da biomassa vem ganhando forte impulso nos
ultimos anos, e vdrias usinas j4 instalaram termoelétricas que utilizam a casca de arroz como
combustivel para gerar vapor e energia (REGO et al., 2006).

Devido ao seu alto poder calorifico (~16720 kJ/kg) e custo praticamente nulo, a casca de arroz
vem cada vez mais substituindo a lenha empregada na geracio de calor e vapor, necessérios
para os processos de secagem e parboilizacdo dos graos de arroz (DELLA et al., 2001).

As beneficiadoras de arroz sdo as principais consumidoras da casca, empregando-a como
combustivel na prépria industria (PRUDENCIO JR. et al., 2003, citados por DI CAMPOS,
2005). Nessas industrias, os proprios produtores acreditam que a casca de arroz produza mais
energia do que a lenha.

A cinza que € gerada nesse processo, por sua vez, promove a polui¢do no solo, pois apresenta
uma quantidade de carbono residual, poluente para o solo, além da concentragao de 6xidos
alcalinizantes, CaO, MgO, K,0, Na,O, entre outros, que ao entrar em contato com a agua,
alcalinizam o meio aquoso (ZUCCO, 2007).

Esse produto, a cinza, pode até mesmo causar a silicose, uma doenca que ataca os pulmoes

(COSTENARO e LIBORIO, 2003).

2.2.3. Cinza de casca de arroz (CCA)

As cinzas sdo subprodutos gerados por processos industriais ou agroindustriais, ou que se
originam da queima de outros residuos (LIMA et al., 2007).

A cinza de casca de arroz residual € aquela produzida em processos de combustdo, cujo
objetivo € a geracdo de calor, durante o qual ndo se registra a temperatura € o tempo de
exposi¢ao durante a queima, resultando CCAs residuais que ndo apresentam uniformidade em
suas caracteristicas (POUEY et al., 2007).

Devido ao seu alto teor de 6xido de silicio, a CCA ¢ utilizada na fabricacdo de vidros,

isolantes térmicos, tijolos prensados, materiais refratarios, bem como na producdo de cimento



Portland e na forma de agregado em argamassas e concretos (SANTOS, 1997; FONSECA,
1999, citados por DELLA et al., 2001).

O uso da CCA em concreto foi patenteado no ano de 1924, e apés 1972, muitos pesquisadores
se concentraram na utilizacdo da CCA derivada de queima ndo controlada. (MEHTA, 1978;
STROVEN et al., 1999, citados por NAIR et al., 2006). E desde entdo, diversas pesquisas t€ém
sido realizadas com o uso da CCA em matrizes cimenticias, tanto aquela produzida com
queima controlada quanto aquela a base de cinza de casca de arroz residual, obtida nos
processos de beneficiamento de arroz.

Cook et al. (1977) constataram que a estrutura mineralégica das CCAs residuais depende de
fatores tais como a temperatura, o tempo e a taxa de fluxo do ar e o processo de queima
utilizado. Essas cinzas podem resultar em silica no estado amorfo, quando sdo produzidas sob
temperaturas relativamente baixas (inferiores a 600 °C) ou em estado cristalino, quando sao
submetidas a temperaturas mais elevadas.

Para a obtencdo de CCAs reativas, Mehta e Monteiro (1994) recomendaram que a temperatura
de calcinacdo variasse entre 500 °C e 700 °C, com duragdo necessdria para que ocorresse a
remog¢ao completa do material organico.

Chopra et al. (2001), citados por Nair et al. (2006), relataram que para uma queima com
temperatura acima de 700 °C, a silica se encontra no estado amorfo, porém o tamanho dos
cristais de silica cresce com o periodo de queima. Alguns autores também relataram a
possibilidade de ocorrer a cristalizacdo da estrutura interna quando o material ficasse sujeito a
maiores temperaturas, ou quando o tempo de calcinacdo fosse muito elevado.

A atividade pozolanica da CCA ¢é caracterizada pela capacidade da silica (em estado amorfo),
presente em misturas com cimento ou cal, se solubilizar no meio alcalino promovido por eles,
reagindo em solu¢dao com os fons de cdlcio, liberados nas reagdes de hidratagdo do cimento,
formando compostos estdveis (monossilicatos de cdlcio) dotados de poder aglomerante
(silicatos e aluminatos de cdlcio). Assim, quanto maior for a quantidade de silica amorfa,
maior serd a possibilidade de melhoria na resisténcia da argamassa (ZUCCO, 2007).

Dass (1983), citado por Rego et al. (2002), sugeriu que a atividade pozolanica da CCA
diminui com o aumento da temperatura de queima. O autor afirmou que temperaturas acima

de 900 °C levam a formacao de formas cristalinas da cinza.



A tonalidade da CCA varia conforme as impurezas presentes € também de acordo com as
condi¢Oes de queima. As cinzas com alto teor de carbono tendem a ser pretas, como foi o caso
da CCA utilizada por Zucco (2007), cinza resultante de processo industrial, com teor de
carbono da ordem de 98%. As CCAs podem apresentar outras tonalidades, variando de cinza,
branca, branco quase rosado até purpura.

Os elementos mais comuns presentes na CCA sdo sédio, potdssio, cdlcio, magnésio, cobre,
ferro, manganés e zinco. A composi¢do quimica da cinza varia em func¢io do solo em que o
arroz foi plantado, dos tipos e teores de fertilizantes utilizados, bem como da variedade de
arroz propriamente dita (HOUSTON, 1972, citado por DELLA et al., 2005).

A Tabela 2.3 apresenta a composi¢do quimica das CCAs, segundo varios autores. Até mesmo
as CCAs residuais podem apresentar elevados teores de silica na sua composi¢ao quimica. As
cinzas com baixos teores de silica apresentam elevado percentual de perda ao fogo, indicando
cinzas mal queimadas e ainda com grande quantidade de carbono residual (POUEY et al.,

2007).

Tabela 2.3. Composi¢ao quimica de CCAs, segundo varios autores.

Autor Composicao tipica em 6xidos (%)

SIOZ A1203 F6203 MnO MgO CaO NazO Kzo PF

Cook (1977) 93,0 0,60 0,15 nd 0,42 0,43 0,04 1,05 2,77
Cincotto (1988) 94,7 0,09 1,46 nd 0,95 0,99 0,04 1,75 7,29
Isaia (1995) 78,6 2,30 2,3 nd 0,80 1,00 0,01 0,56 11,80
Della (2001) 72,1 0,30 0,15 0,15 0,70 0,43 0,50 0,72 243
Qingge (2005) 924 0,30 0,40 0,11 0,30 0,70 0,07 2,54 2,31
Pouey (2006) 85,1 0,339 - 0,062 0,331 0,57 - 2,09 11,00

Fonte: POUEY et al. (2007).

Em boa parte dos trabalhos realizados com o uso da CCA, os autores afirmaram que quanto
menor for a granulometria da cinza, melhor serd sua atividade pozolanica. Porém, Paya et al.,
(2000), citados por Silva et al. (2003), obtiveram que a medida que o didmetro médio das
particulas da cinza diminui, a resisténcia a compressdo da argamassa com ela confeccionada
também tende a diminuir.

Segundo John et al. (2003), qualquer cinza vegetal predominantemente silicosa, que possa ser
produzida na condi¢do amorfa e com finura adequada, pode ser utilizada como adi¢ao mineral.

Sua reatividade vai depender da composi¢do quimica, fortemente influenciada pelo produto



que gerou a cinza, pelo tipo de solo e pelo processo de produgdo da cinza. Uma vez que
contenham elevado teor de silica, as cinzas podem vir a ser de utilizacao vidvel como adi¢des

minerais.

2.2.3.1. Influéncia da moagem da cinza de casca de arroz na pozolanicidade

Pouey et al. (2007), trabalhando com CCAs residuais moidas em trés diferentes tipos de
moinho, afirmaram que pelo fato de a CCA residual ser originada de diferentes processos de
combustdo, ela ndo € constituida essencialmente de silica pura, necessitando, portanto, ser
moida, para apresentar boa atividade pozolanica.

Os autores afirmam ainda que para que as CCAs possam ser empregadas como pozolanas
devem ser submetidas a um processo de moagem. O moinho-de-periquito e o moinho agitador
sdo os mais eficientes quanto a obtencdo de menores granulometrias da cinza, pois as cinzas
moidas nestes moinhos apresentaram indice de atividade pozolanica (IAP) superiores as cinzas
moidas no moinho-de-bolas. Com o uso do moinho-de-periquito e do moinho agitador foram
obtidas cinzas com diametros (50% passantes) inferiores a 10 um, que € um tamanho
considerado ideal por varios autores para a utiliza¢ao da cinza como adi¢do mineral.

Porém, o processo de moagem em moinho-de-bolas por via seca € bastante empregado por
diversos autores (REGO et al., 2006; POUEY et al., 2007), resultando na obtencdo de
particulas com didmetros médios varidveis.

Santos (1997), citado por Pouey et al. (2007), utilizou CCAs residuais em seus trabalhos e
verificou que diferentes tempos de moagem levaram a obtencdo de diferentes dareas
superficiais do material, concluindo que cada CCA produzida por um determinado processo de
queima necessita de um tempo de moagem 6timo para atingir maior pozolanicidade.

Rego (2006), utilizando moinho-de-bolas, selecionou amostras de CCAs e adotou cinco
diferentes tempos de moagem (1 h, 3 h, 5 h, 10 h e 20 h), gerando, assim, cinco diferentes
granulometrias (distribuicdo em tamanho das particulas) para a mesma CCA.

Weber (2001), citado por Pouey et al. (2007), utilizou moinho-de-bolas em suas pesquisas,
com diferentes tempos de moagem, de 2 h, 4 h, 6 h, 12 h, 18 h e 24 h. Os resultados
mostraram que a partir de 12 h de moagem, as varia¢des na reducio do didmetro médio e no

aumento da drea superficial e da massa especifica, foram muito pequenas.



Vieira et al. (2005) trabalharam com moagem de CCA de diferentes teores de amorfismo e
necessitaram de diferentes tempos de moagem para obter o mesmo didmetro médio. Os
autores concluiram que € necessdrio utilizar-se de diferentes tempos de moagem para a cinza,
de acordo com o tratamento térmico que foi utilizado no processo de combustdo; durante a
queima, ocorrem transformagdes estruturais que influenciam na facilidade de moagem e em

outras caracteristicas da CCA, como a atividade pozolanica, por exemplo.

2.2.3.2. Estudos sobre a avaliacao da pozolanicidade

Sendo o cimento Portland um produto relativamente caro, surge a necessidade de se empregar
materiais alternativos, junto ao cimento, tais como: escéria, a cinza volante, silica ativa, CCA,
como adi¢des minerais, produzindo assim concretos e argamassas mais econdmicos e que, no
entanto, apresentem um bom desempenho mecanico.

As adi¢des minerais sdo materiais com propriedades pozolanicas, que podem ser empregadas
de duas distintas formas: como substituicdo de parte do cimento, para reducdo de custos, ou
como adi¢do em percentuais varidveis em relagdo a massa do cimento, geralmente com o uso
concomitante de aditivos superplastificantes (REGO et al., 2002).

Mehta e Monteiro (1994), ao classificarem as adi¢des minerais para o concreto, dividiram a
CCA em duas categorias de pozolanas: altamente reativa - quando queimada em processo
controlado e constituida essencialmente de silica pura, na forma nao cristalina e em estrutura
celular (amorfa), e pouco reativa - quando queimada em campo, constituida essencialmente de
silicatos cristalinos e somente uma pequena quantidade de matéria ndo cristalina, indicando
que esse material deve ser moido e reduzido a um pé muito fino, para poder desenvolver certa
atividade pozolanica.

Segundo a NBR 12653 (Materiais Pozolanicos), pozolana € um material que por si sé possui
pouca ou nenhuma atividade cimenticia, mas que quando finamente moida e na presenca de
agua, reage com o hidréxido de célcio a temperatura ambiente para formar compostos com
propriedades cimentantes. A norma estipula o valor minimo de 75% de indice de atividade
pozolanica (IAP) para a qualificagdo do material como pozolana. E, além disso, a quantidade
de 6xido de silicio, 6xido de aluminio e 6xido de ferro do material deve totalizar pelo menos

70%.
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Além do efeito quimico, atribuem-se as pozolanas um efeito fisico, de preenchimento de
vazios que contribui para o aumento da resisténcia dos cimentos (JOHN et al., 2003).

De acordo com a bibliografia estudada, para avaliar a pozolanicidade de um material se faz
necessario o uso de métodos quimicos, fisico-mecanicos, e também da andlise de sua

microestrutura. Serdo citados e adotados neste trabalho alguns desses métodos para avaliar a

CCA residual.

2.2.3.2.1. Analise quimica

Para saber se um material desenvolve alguma atividade pozolanica é necessdrio fazer uma
andlise quimica completa do mesmo; no entanto, o resultado obtido pode nao ser suficiente
para classificar um material como sendo uma pozolana.

Para a realizacdo dessa andlise, um método espectroscOpico bastante utilizado é a
fluorescéncia de raios-X. Por meio dele sdo determinados os teores de 6xidos de silicio, de
calcio, de ferro e de aluminio e de anidrido sulfurico.

O silicio deve ser o elemento predominante em uma pozolana. Cincotto e Kaupatez (1988),
citados por John er al. (2003), afirmaram que o teor minimo de SiO, nas pozolanas
consideradas reativas é de 44%.

Um outro fator importante € o teor de carbono do material, pois o carbono ndo participa das
reacoes de hidratacao, logo, quanto maior for o teor de carbono, menor sera o teor de pozolana
disponivel para a reacdo.

Alguns autores afirmaram que o teor midximo de carbono deva ser de 12%; porém, Mehta
(1992) relatou o emprego de pozolanas com até 18%. Quanto maior for o teor de carbono,
mais escura serd a mistura obtida, podendo assim prejudicar a comercializa¢cdo do produto
(pozolana), uma vez que com seu emprego poderd ocorrer mudanca na coloragdo do produto
final. Para a verificagcdo do teor de carbono, pode-se utilizar o método da calcinagdao adotando-
se temperaturas superiores a 1000 °C, determinando assim a quantidade de CO; liberado; outra
forma de determinagdo do teor de carbono € por meio da calcinagao a temperatura de 400 °C,

até obter-se constancia de massa.
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Teores elevados de Na e K ndo s@o desejaveis em algumas aplicacdes, pois podem causar o
surgimento de eflorescéncia ou ocasionar a reacdo dlcali-agregado. Mehta (1992) relatou a
utilizagdo de CCA com teor de K,O entre 1% e 5%.

Segundo Della et al. (2001), os 6xidos K,O, CaO e P,Os sao considerados fundentes e
formadores de fases vitreas, pois tendem a baixar o ponto de fusdo. Nakata et al. (1989),
citados por Della et al. (2001), afirmaram que o potassio contido na CCA acelera tanto a fusdao
das particulas quanto a cristalizacdo da silica amorfa em cristobalita, por diminuir o ponto de

fusao do material.

2.2.3.2.2. Determinacao de material vitreo

O teor de vidro no material pode ser avaliado por meio da difragdao de raios-X. Esse método
permite avaliar se o material é amorfo ou cristalino. Quanto mais cristalino for o material,
menor serd sua reatividade (JOHN et al., 2003). O amorfismo € um termo utilizado para
representar o desarranjo da estrutura dos cristais (VIEIRA et al., 2005).

Os materiais que contem vidro silicoso apresentam um halo centrado em torno de 22° 26, mas
podem estar sobrepostos picos de diferentes formas cristalinas da silica, como por exemplo, o
quartzo (26,6° e 20,8° 20) e a cristobalita (21,9° 20).

A Figura 2.1 apresenta um difratograma de uma amostra de CCA amorfa, enquanto que a
Figura 2.2 apresenta o difratograma de uma CCA residual, obtida no processo industrial de
beneficiamento do arroz. Observam-se picos de cristobalita (indicado pelo ponto 1) e quartzo

(indicado pelo ponto 2) na amostra.
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Figura 2.1. Difracdo de raios-X de um material amorfo.
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Fonte: DELLA et al. (2001).
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Figura 2.2. Difracdo de raios-X de um material cristalino.

Fonte: NAIR et al. (2006).

2.2.3.2.3. Finura do material

No estudo de pozolanas torna-se fundamental caracterizar a finura do material empregado.

Alguns métodos adotados sdo a granulometria a laser, a obten¢do da drea especifica por
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absor¢do de nitrogénio (BET - Brunauer, Emmett e Teller), o ensaio de Blaine, ou até mesmo
a estimativa grosseira por meio da fracdo retida na peneira #200 (com abertura de malha
0,075mm).

O método Blaine € bastante utilizado para ensaios em cimento, mas ao se trabalhar com
pozolanas de origem vegetal pode se tornar inadequado, visto que sua morfologia € mais
complexa; assim, o método ndo é sensivel para o caso de materiais com dreas especificas
elevadas, sendo mais aconselhavel, nesse caso, o método BET (JOHN et al., 2003).

Alguns autores consideram que particulas com dimensdes abaixo de 15 pum apresentam
atividade pozolanica (ISAIA, 1995, citado por JOHN et al., 2003). Recomenda-se que a quase
totalidade das particulas pozolanicas se encontre abaixo da peneira 0,035 mm, ou com Blaine
superior a 3000 cmz/g.

A finura € muito importante ao caracterizar o material, pois o mesmo sendo um material fino,
preenche os vazios, apresentando o efeito secundério de filler. Com esses dois efeitos, efeito
fisico (filler) e quimico, um material pozolanico substitui o cimento com vantagem, desde que
ndo implique em aumento da relagdo dgua-cimento; quanto mais fino for o material, maior

serd a quantidade de dgua requerida na mistura.

2.2.3.2.4. Resisténcia Mecanica - Indice de Atividade Pozolanica

Esse ensaio ¢ a medida da atividade pozolanica por meio da resisténcia mecanica obtida apds a
cura imida de uma mistura da pozolana com uma fonte de cdlcio, que pode ser o cimento
Portland, de acordo com o ensaio da NBR 5752, ou a cal hidratada, de acordo com o ensaio da
NBR 5751. O objetivo € o de avaliar o potencial de utilizacdo do material como adi¢do aos
cimentos Portland.

O ensaio com a mistura cimento-pozolana consiste na produgdo de dois tipos de argamassas; a
primeira é constituida basicamente de cimento, areia e &4gua, trago 1:3 (aglomerantes:
agregado) e a segunda constituida de cimento, pozolana, areia e d4gua, com 35% do volume do
cimento substituido por pozolana. Sdo produzidos corpos-de-prova cilindricos de 5 cm de
diametro e 10 cm de altura, os quais, apds serem desmoldados, sdo submetidos a cura térmica
(de acordo com a NBR 5752) e ensaiados a compressao simples aos 28 dias. A eficiéncia da

pozolana € avaliada pela relacdo entre essas duas resisténcias, sendo que a mistura com

14



pozolana deve apresentar resisténcia superior a 75% da resisténcia da argamassa com o

cimento Portland empregado (utilizada como referéncia).

2.2.3.2.5. Avaliacao da pozolanicidade pelo método da condutividade elétrica

As pozolanas sdo incorporadas como adicdes reativas ao cimento Portland devido a sua
capacidade de reagir com a cal, originada principalmente durante a hidratagdo do aglomerante.
A avaliagdo da atividade pozolanica de um material tem motivado o desenvolvimento de
numerosos métodos, e esta diversidade se deve ao fato de que a reacdo pozolana-cal (ou
cimento) ainda ndo € muito bem compreendida. A pozolanicidade ¢ um termo ainda muito
complexo, devido a existéncia de diferentes mecanismos da interagdo pozolana-CH (hidréxido
de célcio) e a variacdo considerdvel na natureza dos materiais que apresentam essa
propriedade (VILLAR-COCINA et al., 2003).

O desenvolvimento da reagdo pozolana-CH provoca a formagdo de produtos insoliveis, pois
diminui a concentra¢do de hidréxido de célcio na solugao. Como conseqii€éncia, ocorre uma
variacdo da condutividade elétrica, cuja rapidez de mudanca depende da maior ou menor
reatividade da pozolana.

Raask e Bhaskar (1975), citados por Villar-Cocifia et al. (2003), foram os primeiros a propor
um método para avaliar a atividade pozolanica medindo a condutividade elétrica.

Luxan et al. (1989) desenvolveram um método rdpido e simples de efetuar-se avaliacdo
indireta da atividade de pozolanas naturais. Com esse método mede-se a condutividade
elétrica de uma suspensdo de CH-pozolana.

Luxan et al. (1997), citados por Villar-Cocina et al. (2007), avaliaram a atividade pozolanica
da CCA aplicando o método de Luxan, encontrando uma boa correlagdo entre o contetido de
silica nao cristalina em amostras de CCA e a variacao da condutividade elétrica em suspensoes
de CCA e solugdes saturadas de cal.

Esses métodos avaliam a atividade pozolanica sob um aspecto qualitativo do comportamento
desses materiais pozolanicos.

Villar-Cocifia et al. (2007) desenvolveram um modelo mateméatico que permite descrever a
cinética da reacdo pozolanica; efetua-se a leitura da condutividade elétrica nos experimentos e

esta € correlacionada com a concentragdo de CH.
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2.2.3.2.6. Formacao de C-S-H (Silicato de Calcio Hidratado)

Taylor (1997), citado por John et al., 2003, afirmou que a identificacdo da fase C-S-H formada
com base em misturas cal-pozolana, através da andlise por difracdo de raios-X, € um
indicativo claro de atividade pozolanica. Essa fase € identificada por pico difuso caracteristico,
centrado em torno de 29,3° 20.

A atividade pozolanica € uma reagdo com hidréxido de célcio; assim, o progresso da
hidratacdo da pozolana implica na reducdo do teor dessa fase da mistura. Essa reducao
também pode ser verificada em uma andlise por difracdo de raios-X, observando-se a variacao

na intensidade dos picos principais em 34° e 18° 26.

2.2.3.2.7. Liberacao de calor através das reacées de hidratacao

As reacdes de hidratagdo podem ser acompanhadas por um calorimetro semi-adiabético ou
pelo calorimetro de Langavant, onde a liberagcdo do calor no decorrer da hidratagdo é
determinada.

No caso de materiais pozolanicos, a reacdo de hidratacdo € lenta e a taxa de elevacdo de calor
€ muito baixa. Por isso seu efeito na evolu¢do da liberagdo do calor somente se torna
interessante quando a pozolana € combinada com o cimento, pois este promove O
desenvolvimento da resisténcia nas primeiras idades, além de favorecer as reacdes

pozolanicas, pela liberacio de calor de hidratagdao (JOHN et al., 2003; ZUCCO, 2007).

2.3. Ensaios nao destrutivos — Velocidade do Pulso ultra-sonico (VPU)

A avaliacdo ndo destrutiva € definida como sendo a ciéncia de identificagdo das propriedades
fisicas e mecéanicas de uma peca de determinado material sem alterar suas capacidades de uso
(ROSS et al., 1998).

Os materiais a base de cimento constituem um meio heterogéneo, do qual nido se conhece

adequadamente a evolucdo da resisténcia ao longo do tempo; no entanto, o uso de métodos
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ndo destrutivos, como o da impulsdo ultra-sonora permite efetuar o acompanhamento das
mudancas estruturais no seio do composito, de forma rapida e eficiente (BERALDO, 1999).

A metodologia do ensaio nao destrutivo pelo método do ultra-som baseia-se em pulsos
longitudinais, ondas de solicita¢des eldsticas, que sao gerados por um transdutor eletroactstico
que ¢é fixo diretamente na superficie do concreto submetido ao ensaio. Apds atravessar O
material, os pulsos s@o recebidos e convertidos em energia elétrica por um segundo transdutor
(STANCATO, 2006).

A partir da velocidade do pulso ultra-sonico (VPU) é possivel efetuar o acompanhamento
temporal do estagio de endurecimento do material. A anélise da evolucdo da VPU ao longo do
tempo permite detectar efeitos deletérios causados pela presenca de matéria-prima
incompativel com o cimento, ou de adi¢des que modifiquem acentuadamente a pega e o
endurecimento do aglomerante. Na grande maioria dos casos, a VPU apresenta boa correlagao

com a resisténcia mecanica do material (BERALDO e VIEIRA, 2003).

2.4. Ensaios de Envelhecimento - Durabilidade do material

Com o uso de novos materiais e de novas tecnologias, se faz necessdria a avaliacao do ciclo de
vida destes materiais e o conhecimento dos processos de degradacdo. Conseqiientemente, o
ensaio de durabilidade do material torna-se uma importante ferramenta, para avaliar o
desempenho de pastas e argamassas nao convencionais.

Segundo John (1987), citado por Mesa Valenciano (2004), durabilidade é a capacidade que
um produto possui de manter suas condi¢des de servigo durante o tempo para qual foi
projetado e construido. Pode ser avaliada pelo seu tempo de vida em anos ou pela sua
resisténcia a agentes que afetem seu desempenho.

A durabilidade de um material cimenticio encontra-se relacionada com a sua resisténcia
mecanica e também com a sua permeabilidade (PIMENTEL, 2004).

Os ensaios de durabilidade devem incluir a exposicao dos corpos-de-prova as condigdes de
laboratério ou de campo, para acompanhamento das mudancas que possam ocorrer durante

sua vida util (RILEM, 1996, citado por MESA VALENCIANO, 2004).
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2.4.1. Envelhecimento Natural

Existem ensaios de durabilidade nos quais se analisa o comportamento de algumas
propriedades do material ao longo do tempo, sob a acdo das condicdes climdticas de um
determinado local. Sao produzidos lotes de corpos-de-prova os quais sdo colocados em
dispositivos que lhes proporcionam a mesma orientagdo e inclinacdo, de forma que todos
tenham a mesma incidéncia de luz solar, chuvas e ventos. Os corpos-de-prova s@o ensaiados
nas idades determinadas, sendo verificadas caracteristicas de resisténcia mecanica, absor¢ao
d’4gua e permeabilidade. Os resultados obtidos sdo comparados a testemunhos que ndo foram
expostos a intempéries (PIMENTEL, 2004).

Segundo Gram (1984), citado por Mesa Valenciano (2004), o envelhecimento natural dos
materiais depende das condi¢cdes do local de exposicdo, tais como, indice pluviométrico,
temperaturas maxima € minima e umidade relativa do ar. Os componentes devem ser
ensaiados do modo como sdo aplicados na prética. O autor afirmou que a carbonata¢do do
hidréxido de célcio presente na matriz ajuda a reduzir a alcalinidade, porém, torna-se

responsavel pela retracdo e, conseqiientemente, pela fissuragao do material.

2.4.2. Envelhecimento Acelerado

Existem também os ensaios de envelhecimento acelerado, em que os corpos-de-prova sao
submetidos a ciclos de imersdo e secagem, podendo sofrer ou ndo a a¢do de agentes quimicos
e da temperatura. Apds uma série de ciclos, onde cada ciclo compreende o periodo de 24 h
(UNE EN 494), os corpos-de-prova t€m suas caracteristicas fisicas e mecanicas determinadas
e comparadas aquelas do material que sofreu envelhecimento natural ou aquelas do material

que nao sofreu envelhecimento acelerado.

2.5. Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

A andlise microestrutural é usada para explicar as principais propriedades dos materiais

polifésicos, a partir de sua estrutura. Possiveis descontinuidades, tais como poros ou fissuras,
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interferem no comportamento mecéanico € na durabilidade do material (SAVASTANO JR,
1992, citado por PIMENTEL, 2004).

O microscopio eletronico de varredura (MEV) é um aparelho que permite a observagdo e a
andlise da superficie de amostras espessas através de imagens tridimensionais. Esse
equipamento € basicamente constituido por uma coluna (canhdo de elétrons, lentes
condensadoras e lente objetiva), cAmara de vicuo, detectores de sinais (elétrons secunddarios,
elétrons retroespalhados e raios-X), sistema de vdcuo com porta-amostras e sistema de
visualizagdo da imagem. Depois de gerado no canhio, o feixe de elétrons € diminuido pelas
lentes eletromagnéticas e focalizado em uma regido da amostra, onde acontecem as interagoes
dos elétrons do feixe com a amostra. A partir dai os sinais sdo formados e captados pelos
detectores, de acordo com sua natureza.

Di Campos (2005) utilizou o MEV em seu trabalho para observar a morfologia das particulas
de CCA de cama sobreposta de suinos, e pdode assim observar o formato dos griaos de cinzas
calcinadas em diferentes temperaturas.

Jauberthie et al. (2003), ao pesquisarem as propriedades do cimento com casca de arroz,
fizeram uso da MEV para mostrar a distribui¢do da silica na casca de arroz. Utilizaram a
micro-andlise de EDS (andlise de energia dispersiva), para observar as mudancgas fisico-
quimicas ocorridas na argamassa. Para isso, foi necessdrio antes de submeter as amostras a
MEV, fazer a andlise de difracdo de raios-X da argamassa em seu estado endurecido, pois
assim foi possivel conhecer os compostos presentes na argamassa, resultantes do processo de
hidratacdo do cimento. A Figura 2.3 apresenta a pasta de cimento em contato com as células
da casca de arroz; na Figura 2.4 estdo apresentadas a pasta de cimento, placas de portlandita,

agulhas de etringita e a formacdo esponjosa de C-S-H.
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Figura 2.3. Micrografia de argamassa com casca de arroz. 200 X.

Fonte: Jauberthie et al. (2003).
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Figura 2.4. Micrografia de argamas.sa com casca de arroz. 2000 X.

Fonte: Jauberthie et al. (2003).
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2.6. Avaliacao da compatibilidade quimica através das curvas de hidratacao

Segundo Sandermann et al. (1960), o cimento Portland apresenta uma temperatura de
hidratacdo elevada, que pode chegar até 80 °C (dependendo do tipo de cimento); no entanto,
na presenca de retardadores de pega, tais como taninos, glicose, amido, a hidratacdo é
rapidamente interrompida, ficando a temperatura em torno de 28 °C.

Hofstrand et al. (1984), citados por Stancato (2006), desenvolveram uma equagdo (Equagdo
1), a partir de dados de temperatura, que define uma metodologia para o calculo de um indice
inibitério (/) na pega do cimento em matrizes cimenticias a base de residuos vegetais. Essa

equacdo € definida por:

~t.\(T',-T, (S, -8,
t, JU T, JU S, M

t
I1=100] 2

Onde:

t; € o tempo necessdrio para alcangar a temperatura maxima de hidratacdo (referente a mistura
do cimento com o residuo que o inibe);

t’> é o tempo necessdrio para alcancar a temperatura maxima de hidrata¢do (referente a pasta
de cimento e dgua);

T, ¢é a temperatura maxima de hidratacdo (referente a mistura);

T, é a temperatura maxima de hidratacdo (referente a pasta);

S, € a inclinacdo médxima da curva exotérmica (referente a mistura);

S’ € a inclinacdo méxima da curva exotérmica (referente a pasta).

Sandermann e Kholer, citados por Stancato (2006), sugeriram que biomassas altamente
compativeis, quando misturas com o cimento, devem apresentar temperatura superior a 60 °C,
enquanto que as biomassas incompativeis nao devem exceder a temperatura de 50 °C.

Hachmi et al, citados por Stancato (2006), definiram o fator CA como sendo a razdo entre a
area formada abaixo da curva de hidrata¢do entre o residuo e o cimento, em relagdo a pasta

pura, com intervalo de integracdo correspondente ao periodo de 24 h. A variacao desse fator
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determina o grau de compatibilidade do residuo, podendo ser propostas trés classes de

compatibilidade, que estdo apresentadas na Tabela 2.4.

Tabela 2.4. Classes de compatibilidade para as misturas de madeira-cimento.

Variacao do Fator CA Classes de Compatibilidade
Fator CA superior a 68% Material compativel

Fator CA entre 28% e 68% Material moderadamente compativel
Fator CA inferior a 68% Material incompativel

Fonte: Stancato (2006), extraido de Hachmi e Moslemi (1989).

Para a andlise do grau de compatibilidade quimica da mistura entre o cimento e as CCAs as
metodologias utilizadas serdo baseadas no valor da temperatura méxima obtida, no calculo do
indice de inibicdo e no fator CA (correspondente a razdo entre as areas abaixo das curvas das
misturas com cinza e pasta pura).

Stancato (2006) afirmou que nenhuma das metodologias € totalmente confidvel quando

utilizadas separadamente, porém, os resultados obtidos se complementam.
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3. MATERIAL E METODOS

3.1. Material

No que se refere a producdo de argamassas a base de cimento Portland e cinza de casca de

arroz, foram utilizados os seguintes materiais:

3.1.1. Cimento Portland de Alto forno —CPIII-RS-32

O cimento empregado na produgdo de argamassas foi o cimento Portland de alto forno (CP-
IT1I-RS-32), da marca Votoran. A producdo desse tipo de cimento apresenta menor emissao de
CO, na atmosfera, j& que é composto de 35% a 70% de escéria de alto forno e,
conseqiientemente, em sua produ¢do ocorre um menor impacto ambiental. Além disso, esse
cimento estd sendo bastante utilizado atualmente nas constru¢cOes em geral. Este cimento
possui baixo calor de hidratacdo e € resistente a sulfatos; logo, seu uso € aconselhdvel em

ambientes agressivos. Suas caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas estdo apresentadas na

Tabela 3.1.
Tabela 3.1 — Caracteristicas do cimento CPIII-32-RS.
ENSAIOS QUiMICOS - CPIII-32-RS
Item de controle Média  Unid. Desvio Padrao Min.
Perda ao Fogo 2,19 % 0,13 2,06
MgO 4,79 % 0,46 4,09
SO, 1,63 % 0,11 1,44
CO, - - - -
Residuo Insoluvel 0,68 % 0,16 0,52

ENSAIOS FISICOS E MECANICOS - CPIII-32-RS
Resist. 2 Compressdo - 1 dia - - - -
Resist. a Compressao - 3 dias 20,5 MPa 0,54 19,7

Resist. a Compressao - 7 dias 29,5 MPa 0,51 28,8
Resist. a Compressao - 28 dias 41,4 MPa 0,49 40,5
Finura # 200 (mesh) 0,5 % 0,13 0,3

Finura # 325 (mesh) 5.8 % 0,93 4.5

Blaine 3506 cm’/g 60,09 3400
Tempo de pega (inicio) 4:09 h:min 0,01 3:55
Tempo de pega (fim) 5:19 h:min 0,01 5:05
Agua de Consisténcia 26,9 % 0,17 26,6

Expansibilidade a quente - - - -

Fonte: Cimentos Votoran (contato direto com fornecedor).
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Este cimento tem como massa especifica real 3,09 g/cm3, e atende os requisitos especificados

na norma NBR 5735 (Cimento Portland de Alto Forno).
3.1.2. Cimento Portland de Alta resisténcia inicial - CPV-ARI-40

Foi empregado o cimento Portland de alta resisténcia inicial (NBR 5733), da marca Votoran,
para a realizac@o do ensaio de curva de hidratacdo e também para a determinagdo da atividade
pozolanica com o cimento Portland — IAP (NBR 5752).

Este cimento apresenta Blaine de 4975 cm?/ g, e com finura 0,7% de material retido na peneira
# 400 (mesh). A resisténcia a compressdo simples (média) aos 28 dias é de 55 MPa (Fonte:

Cimentos Votoran).
3.1.3. Agregado Mineral

O agregado utilizado foi a areia natural proveniente do leito de rio. Foi feita sua andlise
granulométrica de acordo com a norma NBR 7217 (Agregados: Determinagcdo da composi¢ao
granulométrica), utilizando-se de um agitador mecanico de peneiras, da marca Solotest.

A Figura 3.1 apresenta a curva granulométrica da areia utilizada. O diametro méximo foi igual

a 2,38 mm e o modulo de finura foi de 2,20 (classificagdo: areia fina, segundo NBR 7211).

Curva Granulométrica - Areia
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Figura 3.1. Curva granulométrica da areia.
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3.1.4. Agua

A 4gua destilada foi utilizada no ensaio de avaliagdo de pozolanicidade pelo método de
condutividade elétrica, e na andlise granulométrica conjunta (NBR 7181: Solo - Andlise

Granulométrica). Nos demais ensaios utilizou-se dgua potavel fornecida pela rede publica.

3.1.5. Cinza de casca de arroz com queima controlada

Para a obtencdo desta cinza, utilizou-se casca de arroz oriunda de Santa Catarina (Figuras
3.2a. e 3.2b).

Foi produzida em laboratério uma cinza com temperatura e tempo de queima controlados, com
o intuito de avaliar como a CCA poderia interferir no processo de hidratagdo do aglomerante,
por meio de avaliagdo da curva de hidratacdo, e comparar os resultados com aqueles obtidos a
CCA residual. Porém, essa cinza (de queima controlada) ndo foi utilizada na producdo das

argamassas.

@ S

Figura 3.2. Casca de arroz. (a) recebimento (b) antes de ir a mufla para calcinagdo.

Para a realizacdo da queima da casca de arroz, foi utilizado um forno do tipo “mufla”, com
dimensdes 14 cm x 11 cm x 20 cm e temperatura mdxima de 1200 °C, como mostram as
Figuras 3.3a. e 3.3b.

Durante cada queima, eram colocadas 55 g de casca de arroz em cadinhos de porcelana e, em

seguida, a mufla era ligada, com taxa de aquecimento de 10 °C/min. A casca era entdo

25



queimada durante o periodo estipulado e terminando o periodo de queima o material passava
por um resfriamento natural e, em seguida, era retirado da mufla. Durante cada queima foram
obtidos 10 g de cinza, pois o forno apresentava pequenas dimensoes.

Os primeiros testes foram realizados com a temperatura de queima por volta de 550 °C e 600
°C, conforme relatado por alguns autores (Mehta, 1992; Isaia, 1995 citado por John et
al.2003). Porém, ao final de 6 h, 12 h e 24 h as cinzas foram retiradas do forno e ainda

mostravam colorac¢do escura, além da presenca de algumas cascas parcialmente queimadas.

(a) (b)

Figura 3.3. Mufla utilizada para queima das cascas de arroz (a) e detalhes internos (b).

Segundo Mehta e Monteiro (1994), a calcinac@o deve ser feita a temperaturas entre 500 °C e
700 °C por um periodo que seja capaz de remover toda a matéria orginica. Entdo, foram
realizados novos testes com a calcinacio da casca de arroz, com temperatura a 700 °C. Desta
vez, ao final da queima as cinzas apresentavam coloragdo mais clara e todo o material havia
sido queimado.

Visando efetuar-se a avaliagdo das cinzas por meio do ensaio de curva de hidratacido, foram

produzidos dois tipos de CCAs, cujas caracteristicas estdo descritas na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 — Cinzas produzidas na mufla.

Amostras de Caracteristicas da queima da casca de arroz
Cinza Tempo de queima (h) Temperatura de queima (°C)  Coloracao da cinza
CCAC 06 6 700 cinza clara
CCAC 24 24 700 branca, muito clara
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Apo6s o periodo de resfriamento natural, as cinzas foram retiradas da mufla e, em seguida,
passaram pelo processo de moagem (em um moinho-de-bolas), descrito no item 3.1.6.1, do
mesmo modo que a CCA residual. As Figuras 3.4a., 3.4b., 3.4c. e 3.4d. mostram as cinzas

CCAC 06 e CCAC 24, ao sairem do forno, e logo apds a moagem.

(a) (b)

Figura 3.4. CCAC 06 ao sair da mufla (a) CCAC 06 depois da moagem (b);
CCAC 24 ao sair da mufla (c) CCAC 24 depois da moagem (d).

3.1.6. Cinza de casca de arroz residual (CCA)

A CCA utilizada na produgdo das argamassas neste trabalho foi obtida na empresa Broto
Legal, industria de beneficiamento de arroz, localizada na cidade de Porto Ferreira - SP.

Essa cinza foi gerada nos fornos da prépria industria (Figura 3.5), que utiliza a casca de arroz
como fonte de energia para o processo de parboiliza¢do do arroz. Verificou-se que durante a

queima a temperatura ndo era controlada.

(©

Figura 3.5. Forno da indiistria (a) indiistria de beneficiamento de arroz (b) e (c).
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A cinza apresentava uma tonalidade escura, além de se observarem cascas parcialmente
queimadas no interior da mistura, devido ao tipo irregular de queima produzida na fornalha
(Figura 3.6).

Apbs o recebimento da cinza, o material foi passado em uma peneira simples de abertura 2,4
mm, para retirar o material mais grosseiro e, em seguida, submeteu-se a cinza a um processo

mecanico de moagem em um moinho-de-bolas.

Fig. 3.6. Cinza de casca de arroz residual gerada nos fornos da indiistria de

beneficiamento.

3.1.6.1. Moagem da CCA

A CCA residual utilizada neste trabalho passou por um processo de moagem, com o intuito de
diminuir a dimensdo das suas particulas. O processo de moagem em moinho-de-bolas é
amplamente empregado por diversos pesquisadores, e resulta em didmetros médios varidveis.
De acordo com a bibliografia consultada (SILVA et al., 2003; REGO et al., 2006; POUEY et
al., 2007), foram adotados os seguintes tempos de moagem: 10 min, 30 min, 60 min, 120 min
e 180 min, gerando, assim, cinco distribui¢des granulométricas para esse material.

Segundo alguns autores, a reatividade da cinza estd relacionada a sua area superficial e, na
maioria das vezes, o aumento da finura favorece a reatividade.

Foi utilizado um moinho-de-bolas, dispondo de um jarro de porcelana, com um didmetro de 27
cm, movido por um motor de 35 rpm. A carga foi de 5000 g de bolas (com diametro de 15 mm

a 20 mm) para 800 g de cinza (Figura 3.7).
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Figura 3.7. Moinho-de-bolas utilizado na moagem da CCA residual.

A moagem da cinza foi realizada no Laboratério de Materiais da Faculdade de Engenharia

Civil da UNICAMP. Apés esse processo foram obtidas cinco amostras, descritas na tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Amostras de cinzas, apds o processo de moagem.

Tempo de moagem (min) Amostras de cinza de casca de arroz
10 CCA 01
30 CCA 02
60 CCA 03
120 CCA 04
180 CCA 05

Ap6s a realizagdo da moagem foi feita uma andlise granulométrica das particulas moidas, e
assim foi adotada a amostra mais adequada, segundo o didmetro dos graos, conforme critérios
especificados no item 3.1.6.2, para ser utilizada no processo experimental de confec¢do de
argamassas.

A partir dessa andlise granulométrica, foi adotada a amostra CCA 05, moida por trés horas,

cujo aspecto estd ilustrado na Figura 3.8.
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Figura 3.8. Cinza de casca de arroz residual utilizada nas argamassas.

3.1.6.2. Analise granulométrica das amostras de CCA residual

As cinco amostras passaram pela andlise granulométrica conjunta, utilizada para solos (NBR
7181), e que foi adaptada para o ensaio das cinzas. Com esse método obtém-se os tamanhos
das particulas e a quantidade de material retido na peneira # 200, para se avaliar a finura do
material. O intuito era o de escolher uma amostra com uma grande superficie especifica dos
graos; entdo foi realizada uma andlise granulométrica preliminar das cinco amostras geradas
no processo de moagem, para que fosse escolhida aquela que seria utilizada na confecc¢ao dos
corpos-de-prova.

Primeiramente foi realizado o ensaio para o cdlculo da densidade real das cinzas, tendo sido
esse ensaio adaptado da norma DNER — DPT M 93-64 (Densidade Real do Solo). Com o valor
da densidade real, foi realizada entdo a andlise granulométrica conjunta de peneiramento e
sedimentacdo (FREITAS, 2005), adaptada também da norma para estudo de granulometria de
solos, a NBR 7181 (Solo — Analise Granulométrica).

Antes de iniciarem-se os ensaios de andlise granulométrica, a cinza foi levada a estufa, a
temperatura de 110 °C. A andlise granulométrica conjunta de solos (NBR 7181/84) que
determina a distribui¢do granulométrica do material em andlise € chamada de conjunta porque
€ composta de dois procedimentos: sedimentacao e peneiramento.

* Sedimentagcdo: a preparagdo de amostras foi realizada segundo a NBR 6457/86. Foi

preparada uma solucdo desfloculante, composta de 45,7 g de hexametafosfato de sddio,

30



diluido em 1000 mL de 4gua destilada. Essa solu¢do quebra as ligacdes elétricas do solo, mas
como o material utilizado foi a cinza, ndo se sabia ao certo qual seria o efeito do desfloculante
na cinza, pois o ensaio foi adaptado. A solucdo do desfloculante foi levada até o agitador, até
ficar uma solugdo cristalina. Depois disso, retirou-se a cinza da estufa e foi pesado 50 g de
material (CCA) e misturado com 125 mL da solucdo (hexametafosfato e dgua). Essa mistura
permaneceu em repouso durante 24 h. Passado esse periodo, o material era levado a um
dispersor, permanecendo durante 10 min (dispersor com 10 000 rpm), e terminada a dispersao,
o material era entdo levado até as provetas para o inicio da andlise. A Figura 3.9 ilustra a

preparagdo da amostra.

3.9. Preparagdo da amostra para a andlise granulométrica conjunta das cinzas.

Para a anélise, foram utilizadas trés provetas de 1000 cm’, sendo que uma delas ndo precisava
ser graduada, pois era a proveta utilizada para colocar o densimetro e o termdmetro em agua
corrente. A segunda proveta era graduada, e nela foi colocada a mistura (cinza +
desfloculante) que estava no dispersor. Apds a mistura ter sido colocada, preencheu-se a
proveta com dgua destilada até a marca de 1000 cm’. Na terceira proveta, também graduada,
foi colocado 125 mL de solugdo desfloculante e foi preenchida a proveta com dgua destilada
até a marca de 1000 cm3; nessa proveta foi verificado o fator de corre¢do (de acordo com a

temperatura ambiente).
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Depois de colocadas as misturas e as solugdes nas provetas, o procedimento adotado foi o de
agitar a solucdo que continha CCA, para que o material ndo comecasse a sedimentar.
Terminada a agitacdo, se iniciou a leitura no densimetro, para os tempos de 30 s, 1 min, 2 min,
4 min, 8 min, 15 min, 30 min, 1 h, 2 h, 4 h, 8 h e 24 h. Este ensaio de sedimenta¢ao € baseado
na Lei de Stokes, que supde que as particulas tenham uma forma esférica. Apds a leitura no
densimetro nos tempos estabelecidos, o material restante na proveta era entdo utilizado na
segunda fase do ensaio (Figura 3.10).

* Peneiramento: a mistura com cinza e desfloculante que estava na proveta graduada foi entdo
colocada em uma peneira de abertura 0,074 mm e lavada em dgua corrente. O procedimento
adotado recomenda que se faca a andlise por peneiramento, ja que € uma andlise conjunta.
Porém, como a quantidade de material era muito pequena, principalmente para as cinzas que
foram moidas durante um tempo maior, o material era entdo passado apenas na peneira #200.
Apos a lavagem do material, foi colocado o restante em um cadinho, o qual era levado até a
estufa e depois pesado. Com todas as leituras feitas, os dados foram langados em uma planilha,
para que fosse feita a curva granulométrica, para cada uma das amostras. As curvas estdo

apresentadas nos ANEXOS.

-

F-i:gu_i:a 3.10. Andlise granulométrica conjunta
A Tabela 3.4 mostra a quantidade de material retido na peneira #200 (de abertura 0,074 mm),

apds a lavagem em dgua corrente; a Tabela 3.5 mostra a distribui¢do de tamanho dos grios das

amostras de CCA, segundo o ensaio de andlise granulométrica conjunta.
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Tabela 3.4. Quantidade de material retido na peneira #200, apds a lavagem.

p Amostra Material retido na peneira % de material retido na
11:3] #200 (em gramas) peneira #200

’ CCA 01 29,11 58.2

i CCA 02 13,40 26,8

M CCA 03 1,54 3,08

15 CCA 04 0,37 0,74

g CCA 05 0,14 0,28

ApOs a lavagem na peneira, a CCA 05 mostrou uma menor quantidade de material retido, na #
200, apresentando apenas 0,28% do material que tinha sido colocado na peneira. As duas
primeiras amostras (CCA 01 e CCA 02) eram muito mais grosseiras, com material de maior
dimensdo, sendo descartadas para o ensaio de determinacdo da superficie especifica pelo

método Blaine.

Tabela 3.5. Diametro das particulas no ensaio da sedimentacao.

S Diametro das particulas (mm)

E  Amostras

D < 0,002 0,002 < d < 0,06 > 0,06
1

I\E/I CCA 01 1,6 % 69,5 % 28,9 %
N CCA 02 3,0 % 84,0 % 13,0 %
T

A CCA 03 2,3 % 91,1 % 6,6 %
f{: CCA 04 4,2 % 82,0 % 13,8 %
o CCA 05 6,4 % 87,8 % 5,8 %

A amostra CCA 05 foi aquela que apresentou a maior quantidade de material fino, fato este
que ja era esperado, por ter sido obtida apds maior tempo de moagem dentre todas as
amostras, totalizando 94,2% de suas particulas com didmetro inferior a 0,06 mm. Porém, as
amostras CCA 03 e CCA 04 também apresentaram grande quantidade de material fino. Logo,
se fez necessdria a andlise da superficie especifica das amostras, para escolher uma cinza com

grande superficie especifica e, se possivel, obtida com menor gasto de energia de moagem.
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3.1.6.3. Determinaciio da Area Especifica da CCA pelo método Blaine

Segundo a bibliografia estudada, o ensaio pelo método Blaine (NBR 7224) ndo é o mais
aconselhdvel para trabalhar com cinzas vegetais; porém, ele foi utilizado para que se pudesse
efetuar uma caracterizacdo preliminar dentre as amostras de cinzas.

Equipamentos utilizados no ensaio: cronometro, balanca analitica com sensibilidade de 0,01 g

e aparelho permeabilimetro de Blaine, da marca Solotest (Figura 3.11).

ol
e

Figura 3.11. Aparelho permeabilimetro de Blaine.

Procedimento do ensaio: foi calculada a quantidade de material (cinza) necessario para
colocar no aparelho permeabilimetro Blaine e, apds o material ter sido colocado no aparelho,
contou-se o tempo em segundos quando o liquido atingia as marcas estipuladas no aparelho. A
partir dos valores do tempo, foi calculada a area especifica da cinza.

Recomenda-se que as particulas de pozolanas tenham Blaine superior a 3000 cm?/g e que a
quase totalidade das particulas se encontrem passantes na peneira de abertura de 0,035 mm. A

Tabela 3.6 mostra a superficie especifica das cinzas que passaram pelo processo de moagem.

Tabela 3.6 — Superficie Especifica - Método Blaine.

Amostras de cinza Tempo de moagem (min)  Superficie Especifica (cm?/g)
CCA 03 60 387
CCA 04 120 526
CCA 05 180 740
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Com essa caracterizagdo preliminar, foi escolhida a amostra CCA 05, porque apresentava uma
superficie especifica maior do que as outras amostras.
Essa amostra (CCA 05) foi entdo caracterizada por um ensaio de granulometria a laser, com o

intuito de se obter maior precisio nos resultados.

3.1.6.4. Caracterizacao da cinza de casca de arroz residual (CCA 05)

3.1.6.4.1. Analise granulométrica a laser

Esta andlise foi realizada no Laboratério de Caracterizacdo Tecnolégica da USP-SP
(Distribuicao granulométrica por espalhamento de luz laser de baixo angulo - Malvern).
Analisou-se apenas a amostra CCA 05 (cinza utilizada durante todo o trabalho, moida por 3
h).

Tornou-se possivel obter uma andlise mais precisa do tamanho das particulas e também de sua
superficie especifica. Além disso, a partir dos resultados da CCA 05, confirmou-se que o
método Blaine ndo € aconselhdvel ao se trabalhar com cinzas vegetais, conforme citado por
John et al. (2003), pois os resultados se mostraram muito diferentes. Estes resultados estdo
apresentados no item 4.1.; a andlise completa da granulometria a laser apresenta-se nos

ANEXOS.

3.1.6.4.2. Analise quimica

A composi¢ao quimica da cinza foi verificada por meio da andlise de fluorescéncia de raios-X;
a determinacdo do teor de carbono, com a queima da cinza a 1500 °C, foi efetuada em
equipamento Leco, modelo CS 125. Ambos os ensaios foram realizados no Centro de
Tecnologia da UNICAMP.

Também se realizou a difracdo de raios-X no Laboratério de Caracterizacdo Tecnoldgica da
Escola Politécnica da Universidade de Sdo Paulo, no Departamento de Engenharia de Minas e

Petroleo.
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Esses ensaios de caracterizacdo quimica fizeram-se necessdrios para efetuar-se a verificacao
da possibilidade de utilizacdo da CCA residual, como material pozolanico ou entdo como filler

(efeito fisico, de preenchimento de vazios).

3.1.6.4.3. Indice de Atividade Pozolanica - IAP

Foi realizado o ensaio de materiais pozolanicos para mistura cimento-pozolana, de acordo com
a norma NBR 5752 (Materiais Pozolanicos — Determinacdo de Atividade Pozolanica com o
cimento Portland — Indice de Atividade pozolanica com cimento).

Para este ensaio foram produzidas duas misturas, sendo que uma das argamassas era composta
de 100% de cimento, areia e dgua (testemunha) e a outra era composta por 65% de cimento e
35% de CCA (volume absoluto de cimento substituido por material pozolanico), areia e dgua.
A relacdo &dgua/cimento foi aquela necessdria para produzir argamassas com indice de
consisténcia de (225+5) mm, segundo a NBR 7215. Os corpos-de-prova eram cilindricos de
50 mm (didmetro) x 100 mm (altura), sendo ensaiados a compressdo aos 28 dias.

A eficiéncia dessa cinza como material pozolanico foi avaliada pela relagdo entre essas duas
resisténcias, devendo a mistura (com a CCA) apresentar resisténcia superior a 75% da
resisténcia da argamassa de cimento Portland, segundo a NBR5752.

Para a realizacdo desse ensaio foram utilizados dois tipos de cimento: o cimento Portland de
alto forno (CPIII-RS-32) e o cimento Portland de alta resisténcia inicial CPV-ARI; a
quantidade de materiais utilizados foi obtida de acordo com a NBR 5752. Nas Figuras 3.12a.,

3.12b. e 3.12c. apresentam-se as etapas da producdo das argamassas, segundo a NBR5752.

(a) ' ®) ©)
Figura 3.12. Producgdo das argamassas (a) sem CCA, (b) com CCA; (c) corpos-de-prova.
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3.1.6.4.4. Avaliacao da Atividade Pozolanica — Método da condutividade elétrica

Para a realizacdo deste ensaio foram utilizados dgua destilada, hidréxido de cdlcio, da marca
Synth, com pureza de 95% e a CCA 05 que foi o material analisado no ensaio. Os
equipamentos utilizados (figuras 3.13 e 3.14) foram:

- Condutivimetro da marca Digimed, modelo DM-32;

- Agitador magnético da marca Tecnal, modelo TE-0852;

- Balanca analitica da marca Shimadzu, modelo AY220, (+ 0,001 g);

- Célula de condutividade (do condutivimetro) com as especificacdes: modelo DMC-001; K=
0,1 cm! (constante da célula, resolu¢do da condutividade); temperatura de 0 a 100 °C; faixa
tipica de 0,001 puS/cm a 1000 puS/cm; Tipo: Placas de Platina; Termo: NTC; Conexao: PA;
Aplicagdo: solucdes pouco concentradas.

Para filtrar a solugc@o de dgua destilada e hidréxido de cdlcio foram utilizados: um frasco de
Erlenmeyer e, sobre este, um filtro cerdmico (com pequenos furos internos) com filtro de

papel (na parte interior).

Figura 3.13 Equipamentos utilizados no ensaio de condutividade elétrica. (a) balanca

analitica; (b) erlenmeyer com filtro; (c) célula; (d) condutivimetro, (e) agitador.
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Em um becker com 100 mL de dgua destilada colocou-se 601,4 mg de hidréxido de célcio e,
em seguida, essa solucdo foi levada a um agitador magnético e deixado por 20 minutos a
solug@o em constante agitagdo.

Apos o periodo de agitagdo (20 minutos), a solugdo (d4gua + hidroxido de célcio) foi filtrada
em um filtro ceramico (figura 3.13b), com um sistema de vacuo acoplado ao erlenmeyer, que
ajuda na succio da solucdo, quando esta € colocada no filtro.

Sobre o filtro de porcelana, que contém orificios, foi colocado um filtro de papel e, em
seguida, foi acionado o vicuo. Entdo a solugdo foi despejada e o vacuo ajudou a fazer a suc¢do
do liquido para dentro do frasco (figura 3.14a). Ao final, foi retirada a solu¢cdo que ficou
dentro do erlenmeyer, sendo colocada novamente em um becker e levada ao agitador

magnético para medir-se a condutividade.

-
-
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(a) (b) (c)
Figura 3.14. Procedimento Experimental. (a) filtragem; (b) e (c) medigcdo da condutividade.

Para a medicdo da condutividade, a célula deve ficar imersa na solu¢dao. Desse modo, o becker
foi levado ao agitador e a célula foi colocada dentro da solucdo para fazer-se a leitura da
condutividade (Figura 3.14b). O valor da condutividade para 100 mL de solu¢do de dgua

destilada e hidréxido de calcio foi de 7,2 mS/cm.
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O procedimento final foi o de adicionar 2,1038 g de CCA e colocar na solucdo (dgua +
hidréxido de cdlcio) enquanto esta estava sob agitacdo (figura 3.14¢). Iniciou-se entdo a leitura
da condutividade quando a cinza teve o primeiro contato com a solucdo. Foram anotados os
valores de condutividade para os tempos de leitura respectivos, sendo que depois dos 30
minutos, as leituras tornam-se mais espacgadas, ou seja, efetuadas com maiores intervalos de
tempo.

Para efeito de comparacao, além de avaliar a CCA 05, o ensaio foi realizado também para a
para a silica ativa da marca Silmix.

As caracteristicas da Silica estdo apresentadas na Tabela 3.7.

Tabela 3.7. Caracteristicas da silica ativa (Silmix).

Analise granulométrica a laser

Amostra Meio de Dispersao
Silica Ativa Silmix Ag_g,ua desionizada
Diametro abaixo do qual encontram-se
10% das particulas (um) 3,79
Diametro abaixo do qual encontram-se
90% das particulas (pum) 21,72
Diametro abaixo do qual encontram-se
50% das particulas (pum) 10,48
Superficie especifica (cm®/g) 4877
Massa especifica g/cm’ 2,65

3.2. METODOS

3.2.1. Avaliacido da compatibilidade quimica através de curvas de hidratacao

Este ensaio foi realizado para verificar a influéncia da CCA nas reacOes exotérmicas ocorridas
durante a hidratacdo do cimento, indice esse expresso por meio do ensaio da curva de
hidratacdo das misturas. Foram coletadas as temperaturas maximas alcangadas pela mistura, o
tempo para a sua ocorréncia e a inclinacdo maxima das curvas (ZUCCO, 1999).

As misturas cimento-CCA-4dgua foram depositadas em recipientes pldsticos isolados, e

colocadas em um recipiente de poliestireno expandido (EPS), introduzindo-se termopares em
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cada mistura. Os dados obtidos por meio do equipamento Fielder Logger foram exportados
para uma planilha de calculos. As Figuras 3.15a., 3.15b., 3.15c. e 3.15d mostram o sistema

utilizado para a realizacdo do ensaio da curva de hidratacao.

Para a realizacdo desses experimentos, foram utilizadas as cinzas de queima controlada e
também a cinza residual. A quantidades de materiais em cada mistura foram: 200 g de cimento
(para cada um dos tipos de cimento — Il e V), 15 g de cinza; o cdlculo da quantidade em massa

de 4gua foi determinado pela Equacgdo 2 (adaptada de Sandermann et al., 1960):

Massa de dgua = 0,25 x massa de cimento +2,7 x massa da biomassa seca 2)

Cumpre esclarecer que as quantidades calculadas referiam-se inicialmente ao uso do pd-de-
serra, efetuando-se, desse modo, uma adaptacio ao que fora proposto pelos autores.

Logo, a quantidade de dgua utilizada foi de 50 g para pasta e 83 g para misturas com CCA (foi
feita uma correcao, visto que a CCA era um material muito fino), tendo sido realizadas trés
repeti¢des para cada pasta ou mistura. A Tabela 3.8 mostra a descricdo das misturas e pastas

que foram produzidas para o ensaio da curva de hidratagdo.

Tabela 3.8. Misturas e pastas do ensaio de curva de hidratacao.

Referencia Tipo de Cimento Cinzas

Pasta (P1) CPII-RS-32 | e

Pasta (P2) CPV-ARIi40 | e
Mistura (M1) CPIII-RS-32 Cinza residual (sem controle de queima)
Mistura (M2) CPV-ARI-40 Cinza residual (sem controle de queima)
Mistura (M3) CPIII-RS-32 Cinza queimada a 700 °C *, por 6 h
Mistura (M4) CPV-ARI-40 Cinza queimada a 700 °C *, por 6 h
Mistura (M5) CPIII-RS-32 Cinza queimada a 700 °C *, por 24 h
Mistura (M6) CPV-ARI-40 Cinza queimada a 700 °C *, por 24 h

* Mehta e Monteiro (1994).
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Figura 3.15. Colocagdo do termopar (a), equipaent de aquisigdo de dados para ensaio de

curva de hidratagdo (b, c e d).

3.2.2. Composicao da argamassa

As argamassas foram produzidas e colocadas em moldes cilindricos; todos os corpos-de-prova
foram submetidos a ensaio destrutivo de modo que se pudessem comparar as propriedades
fisico-mecanicas para os trés diferentes tipos de exposicdo do material - protegidos em

laboratdrio, expostos ao ambiente externo e submetidos a ciclos de imersdo e secagem.
3.2.2.1. Traco das argamassas

Para a realizacdo da producdo de argamassas a base de cimento, areia natural e CCA residual,
o cimento da mistura foi parcialmente substituido, em massa, pela cinza.

As porcentagens de substitui¢do adotadas foram de 5%, 10%, 15% e 20%, e testemunho, sem
a cinza, de acordo com a bibliografia estudada (SILVA et al., 2003; REGO et al., 2006).

O traco adotado foi de 1:3:0,5 (cimento/cca: areia:dgua) para todas as argamassas. A cinza

utilizada foi a cinza moida por 3 h, com massa especifica real de 2,65 g/cm3.
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3.2.2.2 — Moldagem dos corpos-de-prova

Os corpos-de-prova foram colocados em moldes de 50 mm de didmetro e 100 mm de altura,
adotando-se, no que coube, a norma NBR 7215 (Cimento Portland: Determinag¢do da
resisténcia a compressao).

Os materiais foram misturados em uma argamassadeira e, apds completar a mistura, a
moldagem foi feita em camadas (Figuras 3.16a, 3.16b e 3.16c). Foram confeccionados seis
corpos-de-prova para cada dosagem para a realiza¢do dos ensaios. O tempo de mistura foi de 4
minutos, segundo a NBR 7215. Apdés a desforma (24 h apds a moldagem), os corpos-de-prova

ficaram 7 dias de cura timida e os 21 dias subseqiientes sob cura ao ar livre.

o WL

o ©

Figura 3.16. Argamassadeira (a) moldagem dos corpos-de-prova (b) corpos-de-prova(c).

3.2.2.3 — Ensaio de Consisténcia da Argamassa — flow table

O ensaio de consisténcia de argamassa, também conhecido como flow-table, é descrito pela
norma NBR 7215/96, sendo utilizado para determinar a trabalhabilidade da argamassa; foi
realizado para a argamassa-testemunha e também para as demais misturas. O ensaio consiste
em colocar uma porcdo de argamassa dentro de um cone, em uma mesa, em trés camadas e,
em seguida, o cone € retirado, e sdo dados 30 golpes de queda da mesa, durante o periodo de

30 segundos. Finalizado o ensaio, medem-se os diametros da argamassa espalhada sobre a
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mesa, em direcdes perpendiculares, e com a média destas medidas, calcula-se a

trabalhabilidade das argamassas realizadas.

3.2.2.4 — Ensaio nao destrutivo — Velocidade do pulso ultra-sonico (VPU)

O ensaio de ultra-som € um ensaio nao destrutivo (END), e foi realizado durante a etapa de
endurecimento das misturas, sendo feitas as medi¢des do tempo de propagacdo da velocidade
do pulso ultra-sonico (VPU) através dos corpos-de-prova.

Os corpos-de-prova foram submetidos a essas medi¢des até o dia de ensaio de compressao
simples (ensaio destrutivo). Para avaliar o tempo necessario para a propagacao da onda ultra-
sonica foi utilizado o aparelho Ultrasonic Tester, modelo BP7, da STEINKAMP, dispondo de
sensores de secdo exponencial com 45 kHz de freqiiéncia de ressonancia. O aparelho apresenta
sensibilidade de 0,1 ps na medi¢do do tempo (Figura 3.17). Para cada mistura foi avaliada a
VPU média para seis corpos-de-prova. Cabe esclarecer que ndo foram realizadas medi¢des do
tempo de propagacdo da VPU nos corpos-de-prova que foram submetidos aos ciclos de
imersao e secagem, pois a absorcao d’4dgua pelos corpos-de-prova influencia posteriormente a

magnitude da VPU.

3.17. Aparelho Ultrasonic Tester,l com sensor exponencial de 45 kHz.

Foram obtidos dois graficos para cada mistura produzida: um gréafico auxiliar (necessario para

obtencdo da curva do comportamento tedrico da propagagao do sinal) e outro comparando as
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curvas obtidas experimentalmente com o modelo tedrico, proposto por Beraldo (1999); esse
gréfico foi obtido através da Equacao 3:

V=V max(l - exp(A - Bt)) (3)
onde:
V = a velocidade tedrica da propagacdo da onda através do corpo-de-prova;
Vmax = a velocidade maxima de propagacdo obtida experimentalmente;
A,B = coeficientes determinados por regressdo, que permitem obter a equacdo que rege o

comportamento da VPU através dos corpos-de-prova.
3.2.2.5 — Ensaio de Compressao Simples

Os corpos-de-prova foram capeados com uma mistura de 75% de enxofre e 25% de caulim e,
nas datas de ensaio (28 dias, 4 meses e 5 meses) foram rompidos em uma maquina universal
de ensaios (Figura 3.18). O ensaio de compressdo simples foi realizado no Laboratério de
Materiais da Faculdade de Engenharia Civil da UNICAMP.

A determinag¢do da resisténcia a compressao foi realizada tendo como base a norma NBR 7215
(Cimento Portland: Determinagdo da resisténcia a compressdo), sendo a tensdo calculada
divindo-se a carga de ruptura (N) pela drea da secdo do corpo-de-prova (mm?), obtendo-se

entdo a média de seis repeticoes.

P 'J:-,ﬁl ol
3.18. Ensaio de compressdo simples.
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3.2.2.6. Determinacido da densidade de massa aparente no estado endurecido

Foi determinada a densidade de massa aparente das argamassas no seu estado endurecido.
Ap6s o periodo de exposicdo dos corpos-de-prova (tanto para os que ficaram expostos ao
ambiente, quanto para os que ficaram no laboratdrio) foi determinado, com o auxilio de
paquimetro, o didmetro destes corpos-de-prova e a sua altura. Pesou-se o corpo-de-prova na
balanca com resolugdo de 0,1 g e registrou-se sua massa (M) em g.

O calculo e o registro do valor da densidade de massa aparente (), €m kg/m3 , foi realizado a

partir da Equacao 4:

Vp = 1000. 4)

M
v
onde:

Yap € a densidade de massa aparente (kg/m?);

M € a massa do corpo-de-prova (g) no estado endurecido;

V € o volume do corpo-de-prova (cm?).
3.2.2.7. Ensaio de Microscopia Eletronica de Varredura (MEYV)

Foi realizada uma andlise da morfologia da CCA em um microscépio eletronico de varredura
(MEYV), no laboratério do Instituto de Geociéncias da UNICAMP. Para a cinza residual, o
aumento da imagem foi de 2000 vezes. Também foi realizada a andlise de EDS (andlise de
energia dispersiva) em alguns pontos da amostra de CCA.

Para a verificacdo da microestrutura da argamassa na condi¢do endurecida, foram separados
alguns fragmentos dos corpos-de-prova anteriormente ensaiados a compressao simples, com
os quais foram preparadas as amostras para andlise de MEV (Figura 3.19b e 3.19c¢).

Os ensaios da argamassa no estado endurecido foram realizados no Laboratério Nacional de
Luz Sincrotron - LNLS, utilizando-se o equipamento LV JSM-5900 (Figura 3.19a). Foram

realizadas imagens usando-se elétrons secundarios (SE).
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Para a realizacdo dos ensaios no microscopio eletronico de varredura (MEV) com elétrons
secunddrios, € necessdrio que a superficie da amostra seja condutora. Desse modo, foi
realizado um tratamento nas amostras, com a deposicdo de um filme fino de ouro sobre elas

(espessura de 16 nm) por meio de um equipamento denominado Sputtering (figuras 3.20a e
3.20Db).

(b)

(©

Figura 3.20. (a) Sputtering (b) cdmara com porta-amostras.
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3.2.2.8. Durabilidade - Ensaios de Envelhecimento

3.2.2.8.1. Esquema Experimental

Os ensaios de durabilidade realizados nesse trabalho foram os de envelhecimento natural e de
envelhecimento acelerado (ciclos de imersao e secagem). Cumpre esclarecer que os corpos-de-
prova foram testados durante um intervalo de tempo menor do que aquele sugerido na

literatura, devido a limitagdo do tempo para o desenvolvimento desta pesquisa (Figura 3.21).

( )
CORPOS-DE-PROVA
(ARGAMASSAS)
. 1 J
I | 1
Protegidos em laboratdrio Expostos Ciclos de imersao
% FREEEET
| , \ |
28 dias, 4 meses, 28 dias, 4 meses, 50 ciclos
5 meses L 5 meses )

Figura 3.21. Esquema experimental das argamassas produzidas com CCA.

3.2.2.8.2. Ensaio de envelhecimento acelerado

Os corpos-de-prova foram submetidos a ciclos de imersdo e secagem. Assim, os corpos-de-
prova, apés sofrerem uma série de ciclos, tiveram suas caracteristicas mecéanicas determinadas
e comparadas aquelas do material que ndo passou por envelhecimento; também foram
comparados ao material que passou por envelhecimento natural.

Para esse processo, foram produzidos corpos-de-prova cilindricos de 50 mm x 100 mm (de
acordo com a NBR 7215), submetidos a 50 ciclos de imersdo e secagem, sendo que cada ciclo
constituiu de 18 h de imersdo em 4gua a temperatura ambiente, seguido de 6 h em estufa a

60 °C + 5 °C.
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As Figuras 3.22a. e 3.22b. mostram a disposicdo do material na estufa e na 4gua. Os
procedimentos do ensaio foram realizados conforme a norma UNE EM 494 (1994), com a
ressalva de que neste trabalho foram ensaiados corpos-de-prova cilindricos, enquanto que na
norma o material ensaiado € na forma de placas. Para cada mistura foram preparados seis
corpos-de-prova, para que fosse possivel compard-los com os corpos-de-prova protegidos no
laboratério. Apés o término dos ciclos, que durou por volta de dois meses, 0s corpos-de-prova

foram ensaiados a compressdo simples.

Figura 3.22. Corpos-de-prova na estufa (a) e corpos-de-prova imersos na dgua (b).

3.2.2.8.3. Ensaio de envelhecimento natural

Para a realizacdo desse ensaio foi necessdrio expor os corpos-de-prova as intempéries e
também em ambiente interno no laboratério. Porém, esse ensaio normalmente exige bastante
tempo, para que se possa obter resultados comparativos. No entanto, o tempo médximo de
exposicdo neste trabalho foi de apenas 5 meses.

De cada dosagem de substituicdo (inclusive testemunha, sem cinza) foram produzidos 6
corpos-de-prova que ficaram expostos em bancadas durante 28 dias; a mesma quantidade para
4 meses de exposi¢do, e a mesma quantidade para 5 meses de exposi¢do. Também foi
colocada a mesma quantidade de corpos-de-prova para a condi¢@o protegidos em laboratério.
Os corpos-de-prova expostos as intempéries ficaram dispostos em bancadas inclinadas a 30%,

voltados para a dire¢do Norte, para maximizar a incidéncia dos raios solares. Foram expostos
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no Campo Experimental da Faculdade de Engenharia Agricola da UNICAMP, em Campinas-
SP. As condig¢des climaticas do local de ensaio sdo as seguintes: a temperatura média anual é
de 22,4 °C, o indice pluviométrico médio igual a 1430 mm, e a umidade relativa de 72%; o
clima € classificado como tropical de altitude (CEPAGRI, 2007).

ApO6s o processo de envelhecimento natural foram determinadas a velocidade de propagacao
de onda ultra-sonica (VPU) e a resisténcia mecanica dos corpos-de-prova a compressao
simples.

As Figuras 3.23a. e 3.23b. mostram os corpos-de-prova protegidos em laboratério; aqueles

expostos ao ambiente estdo apresentados nas Figuras 3.24a. e 3.24b.

@ (b)
Figura 3.23. Corpos-de-prova protegidos em laboratorio (a) e (b).

iy

Figura 3.24. Corpos-de-prova submetidos ao ensaio de envelhecimento natural (a) e (b).
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3.2.2.9. Analise Estatistica

Na andlise estatistica deste trabalho foram utilizados dois softwares: STATGRAPHICS Plus for
Windows, versdo 5.1 e MINITAB, versdo 15.

Para as varidveis VPU e Densidade aparente foi utilizado o software Statgraphics Plus for

Windows 5.1 (que € um software de facil entendimento e que estd disponivel gratuitamente na

Internet (http://terrabrasil.softonic.com/ie/64549/Statgraphics), pois o ensaio ndo destrutivo

(VPU) e os célculos de densidade aparente foram realizados para os corpos-de-prova que
ficaram no laboratério e para os que ficaram expostos ao ambiente externo. Estes passaram
pelos mesmos tipos de exposicdo, e ficaram expostos durante os mesmos periodos (28 dias, 4
meses € 5 meses). Tiveram os mesmos teores de substitui¢do, ou seja, para cada tipo de
exposicdo havia o mesmo nimero de fatores € 0 mesmo nimero de niveis, logo, os dados
estavam balanceados.

Para a varidvel Tensao utilizou-se o software estatistico MINITAB, versdo 15. Nao foi possivel

utilizar o software STATGRAPHICS para essa andlise, pois os corpos-de-prova que foram
submetidos a ciclos de imersdo e secagem nao apresentavam dados referentes aos periodos de
exposicdo de 28 dias, 4 meses e 5 meses, apenas para 50 ciclos, e assim, com essa

diferenciacao entre os dados nao foi possivel aplicar os dados neste software.

Os dados analisados foram referentes as variaveis:
» Tensdo de ruptura;
» Velocidade do pulso ultra-sonico (VPU);

» Densidade aparente.

Avaliaram-se os efeitos dos fatores:
e Tipo de Exposi¢io (EXPOSICAO)
- Protegidos em Laboratério;
- Expostos em Ambiente Externo;

- Submetidos a ciclos de imersdo e secagem.
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e Tempo de Exposi¢io (DURACAO)
- 28 dias;
- 4 meses;
- 5 meses;
- 50 ciclos.
e Teor de Substituicao (TEOR)
- sem cinza;
- 5% de CCA;
- 10% de CCA;
- 15% de CCA;
- 20% de CCA.

Os dados coletados foram submetidos a analise de variancia (ANOVA) para avaliar os efeitos
dos fatores e da interacio entre esses fatores. A comparagcdo das médias foi feita por meio do

teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Considerando os objetivos da realizacdo deste trabalho, a apresentagdo dos resultados serd
organizada em diferentes fases, representando todo o programa experimental desenvolvido.
Serdo apresentados e discutidos os seguintes topicos:

e (aracterizagao da cinza de casca de arroz residual (CCA 05);

e Avaliacdo da pozolanicidade da CCA 05;

e (Curvas do calor de hidratacdo das misturas com CCA e pastas de cimento Portland;

e (aracterizagdo fisica e mecanica das argamassas;

¢ Andlise estatistica dos dados;

® Microscopia eletronica de varredura (MEV) da argamassa endurecida.

4.1. Caracterizacao da cinza de casca de arroz residual (CCA 05)

A CCA residual utilizada em todo o trabalho foi caracterizada por meio de andlises quimicas e
fisicas. A CCA também foi submetida a ensaios de avaliacdo de pozolanicidade para que,

desse modo, ficasse definida qual seria a sua funcdo nas argamassas que foram produzidas.

4.1.1. Caracterizacao Fisica - Analise granulométrica

A finura do material é importante na avaliacdo de sua caracteristica pozolana; dessa forma se
fez necessdria a anélise de tamanho de particulas pelo método de espalhamento de luz laser de
baixo angulo — Malvern, visto que a CCA passou anteriormente por um processo de moagem.
A andlise completa, realizada no Laboratério de Caracterizagdao Tecnoldgica, encontra-se nos
ANEXOS.

A Tabela 4.1. e a Figura 4.1 mostram os resultados obtidos por meio da anélise granulométrica

a laser.

53



Tabela 4.1. Cinza de casca de arroz, granulometria a laser.

Analise granulométrica a laser

Amostra Meio de Dispersao Ultra-som Dispersante
CCA 05 Agua deionizada 60 Calgon
Diametro abaixo do qual encontram-se
10% das particulas (um) 3,04
Diametro abaixo do qual encontram-se
90% das particulas (um) 49,81
Diametro abaixo do qual encontram-se
50% das particulas (um) 16,41
Peneiramento #200 - % retida 0,28
Superficie Especifica (cm’/g) 3076
Massa Especifica real g/cm’ 2,65
10 Volume (%)
4 80
| o
4 150
1 1o
al T , ] lo
0.1 1.0 10.0 100.0

Particle Diameter (pm.)

Figura 4.1. Curva Granulométrica da CCA 05.

Percebeu-se, com essa andlise, que a moagem resultou em um material bastante fino, pois
observando a Figura 4.1, que apresenta a curva granulométrica da CCA 05, pode-se concluir
que a grande maioria dos graos da CCA enquadra-se no tamanho 30 um, sendo que 50% das
particulas apresentam diametro inferior a 16,41 pm (Tabela 4.1).

Cerca de 10% das particulas de cinza tém didmetro inferior a 3 pm. Segundo Della et
al.(2001), isso pode ser um problema para a seguranca dos trabalhadores envolvidos em um
processo que tenha a CCA como matéria-prima, pois a deposi¢do dessas particulas por um
periodo de 5 a 10 anos ocasiona uma doenca que compromete as vias respiratorias (silicose).
Verifica-se, a partir dessa andlise, certa dificuldade ao se trabalhar com método Blaine para
cinzas de residuo vegetal, pois, ao se fazer a comparacao dos resultados houve uma diferenca

muito grande entre valores obtidos. A superficie especifica da CCA 05 considerada foi de
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3076 cm2/g e foram adotados os resultados do método Blaine apenas para diferenciacio entre
as cinzas, que foram submetidas a diferentes tempos de moagem, logo, com diferentes
superficies especificas. A superficie especifica da CCA 05 foi pré6xima aquela do cimento

Portland CPIII, com 3506 cmZ/g (CP-III-RS-32 da marca Votoran).

4.1.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) - CCA 05

A Figura 4.2 apresenta uma micrografia da CCA 05, apds o processo de moagem. Através

desta pode-se observar a heterogeneidade apresentada pelas particulas da CCA.

Figura 4.2. Cinza de casca de arroz moida, CCA 05 (aumento de 2000 X).
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De acordo com a andlise de EDS (Figura 4.3), que foi realizada em alguns pontos dessa
amostra de CCA 05, os elementos em maior concentragdo foram o silicio (40%) e o oxigénio

(55%) que, quando combinados na forma de 6xido de silicio, apresentam teor de 95%.
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Figura 4.3. Andlise de EDS da CCA 05.

4.1.3. Caracterizacao quimica

A composi¢ao quimica da amostra CCA 05 foi verificada por meio da anélise de fluorescéncia
de raios-X, e estd apresentada na Tabela 4.2.
O teor de carbono foi obtido por meio da queima de amostras da cinza a 1500 °C, em

equipamento Leco, modelo CS 125.

Tabela 4.2. Anélise quimica da CCA 05.

Oxidos Teor (%)
SiO, 96,100
K,O 2,243
CaO 0,893
F6203 0,372
MnO 0,327
Cr,03 0,034
ZnO 0,013
Rb,O 0,012
SrO 0,004
CO;, 3,000
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Ao comparar a composi¢do quimica dessa cinza com as cinzas estudadas por outros autores,
verifica-se uma condi¢do favoravel para esta cinza em termos de sua composi¢do quimica,
pois o teor de oxido de silicio encontra-se acima do minimo exigido, e se mostra bastante
elevado, visto que a maior parte das cinzas apresenta até 95% de SiO,. Além disso, o teor de
K;0 € menor do que 5%, encontrando-se dentro do intervalo relatado por Mehta (1992).

A NBR 12653 tem como exigéncia quimica, ao considerar um material como pozolana, que a
soma dos 6xidos SiO, Al,O3 e Fe,Os3 deve ser de, no minimo, 70%. Segundo esta andlise
quimica da CCA 05, ndo had presenca do 6xido Al,Os3, porém o teor de 6xido de silicio
ultrapassa esse valor exigido pela norma.

Como ja fora relatado anteriormente, varios autores afirmam que o teor maximo de carbono
deva ser de 12%; o teor de carbono da amostra CCA 05 foi de apenas 3%.

No entanto, cabe esclarecer que apenas essa andlise ndo € suficiente para indicar que um

material possa vir a ser considerado pozolanico.

4.1.4. Caracterizacao Mineralégica - Difraciao de Raios-X (DRX)

Na Figura 4.4 apresenta-se o difratograma da CCA 05, utilizada na produgdo das argamassas.
Segundo o difratograma, verifica-se a presenca de picos de cristobalita (21,9° 20), aparecendo
a formacao de fases cristalinas do material por conseqiiéncia da queima ndo controlada.

Como ja foi relatado anteriormente, grande parte dos autores afirma que a atividade
pozolanica da CCA ¢ caracterizada pela silica amorfa presente em misturas com cimento ou
cal; no caso desta cinza verifica-se a presenca de silica no estado cristalino, comprometendo,

dessa forma, seu uso como material pozolanico.
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Figura 4.4. Andlise de DR-X da CCA 05.

4.2. Avaliacao da pozolanicidade da cinza residual
4.2.1. Indice de Atividade Pozolanica com o cimento (IAP)

O cimento Portland CPIII foi utilizado também nesse ensaio, visto que foi o cimento

empregado em toda a parte experimental do trabalho. O teor de substituicao do cimento foi de

35%.
Os resultados obtidos no ensaio de atividade pozolanica com o cimento Portland estdo

apresentados na Tabela 4.3.
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Tabela 4.3. Resultados de resisténcia a compressao simples das argamassas do ensaio de

Indice de Atividade Pozolanica (IAP).

Atividade Pozolanica com cimento Portland

Cinza Tipo de Cimento Indice (%)
CCA 05 CPV - ARI 62,10
CP III 54,44

A NBR 12653 (Materiais Pozolanicos) estipula um valor minimo de 75% para o indice de
atividade pozolanica com o cimento Portland. Pode-se concluir, a partir dos resultados
obtidos, que a CCA 05 ndo teve um bom desempenho, tanto com CP V-ARI quanto com o
CPIII, pois foram obtidos valores de 62,10% e 54,44% da tensdo obtida nas argamassas
testemunhas com os respectivos cimentos. Tal fato indica que esta CCA residual ndo apresenta

atividade pozolanica.

4.2.2. Atividade Pozolanica - Método da condutividade elétrica

Na realizacdo deste ensaio, a partir do momento em que se iniciam as medidas da
condutividade nas suspensdes de pozolanas/CH, verifica-se um decréscimo dessa propriedade
ao longo do tempo. Esse comportamento pode ser atribuido a formacgao de produtos insoldveis
e ao correspondente decréscimo da concentracdo de CH (hidréxido de célcio) na solugdo,
trazendo como conseqiiéncia uma diminuic¢do da condutividade elétrica.

Essa perda de condutividade elétrica nas idades iniciais € um bom sinal, pois indica que a
pozolana estd reagindo com o Ca(OH),, segundo pesquisadores que trabalharam com esse
método (VILLAR-COCINA et al., 2003; MORALES et al., 2007). Dependendo da amostra
analisada alcanca-se uma estabilizacdo da curva (para valores muito proximos de zero) para
um periodo de tempo mais longo; tal fato indicando que a reacdo ja estd praticamente
concluida.

Assim, pode-se afirmar que quanto maior for a perda de condutividade elétrica nos periodos
iniciais, maior sera a reatividade do material.

A Figura 4.5 apresenta a variacdo da condutividade elétrica ao longo do tempo para as
suspensoes de pozolanas/CH realizadas para as amostras de CCA 05 (cinza residual), e da

silica ativa Silmix.
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Figura 4.5. Curvas de variacdo de condutividade.

Observando a Figura 4.5 verifica-se que a silica ativa Silmix apresenta maior reatividade, visto
que ¢ um material com grande amorficidade e de grande finura. Com o passar do tempo, a
curva da silica ativa tende a se aproximar de zero, pois passadas 32 h de medig¢des, a silica
ativa apresentou o valor de 0,53 mS/cm de condutividade elétrica.

Porém, a CCA 05 niao apresentou boa reatividade, visto que a suspensdo de cinza/hidréxido de
calcio mostrou um decréscimo lento da condutividade elétrica nas horas iniciais; passadas 48 h
apresentou o valor de 1,437 mS/cm, sendo que o valor inicial da condutividade era de 7,274
mS/cm, indicando que este material, pelo menos em idades iniciais, ndo apresentou boa

reatividade ao entrar em contato com hidroxido de célcio.

4.3. Curvas do Calor de Hidratacio das misturas com cinzas de casca de arroz e pastas

de Cimento Portland
Os resultados foram obtidos por meio do monitoramento da temperatura das misturas durante

o periodo de 24 h. As curvas referentes as misturas com CCAs foram comparadas as curvas

das respectivas pastas de cimento.
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Sabe-se que a tendéncia do comportamento da maioria dos residuos € o de inibir as reacdes de
hidratacdo do cimento; logo, as misturas de cinza com cimento apresentam menor calor gerado
em relacdo a pasta, principalmente nas primeiras horas de ensaio.

Verifica-se na Figura 4.6 que as curvas das misturas com o cimento do tipo CPV-ARI
apresentaram melhor desempenho em relagdo ao cimento do tipo CPIIL, no que diz respeito
aos valores de temperatura maxima, que foram mais elevadas, além de observarem-se menores
tempos para a ocorréncia das temperaturas maximas.

A pasta de cimento CPV-ARI apresentou temperatura maxima de 72 °C e o tempo para sua
ocorréncia foi de 7 h e 20 min. Por sua vez, a mistura de cimento ARI e CCA residual
alcancou a temperatura maxima apds o periodo de 9 h e 5 min, ou seja, retardou em cerca de
2 h o tempo para o alcance da maxima temperatura. Além disso, a temperatura maxima
observada foi de 64 °C.

As misturas com CCAs de queima controlada apresentaram valores de temperatura maxima
inferiores aos da mistura com cinza residual, com 60 °C para a CCA 06 (calcinada por 6 h) e
59 °C para a CCA 24 (calcinada por 24 h); os tempos necessarios para o alcance das mesmas

também foram préximos, ocorreram com 10h 30 min e 10h 55 min, respectivamente.

Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial
(CPV-ARI)

80 ——CPV-PASTA

CPV + CCA Control (6h)
CPV+ CCA Resid
—— CPV+ CCA Control (24h)

70
60
50
40
30

Temperatura (2C)

20
10

0 m
0,00 4,00 8,00 12,00 16,00 20,00 24,00

Tempo (h)

Figura 4.6. Curva de Hidratacdo das cinzas de casca de arroz com CPV-ARI-40

* Para as misturas de CPV com CCA 06 e com CCA 24 ndo foram realizadas repeticdes.
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A Figura 4.7 apresenta as curvas das misturas com o cimento do tipo CPIIl. A pasta de
cimento CPIII apresentou valor de temperatura méxima bastante inferior a pasta com cimento
CPV-AR]I, o que ja era esperado, da ordem de 50 °C. A mistura que apresentou o menor valor
de temperatura maxima foi aquela efetuada com CCA residual; no entanto, o tempo para sua
ocorréncia foi menor, em relacdo as outras misturas. Nesse caso, a mistura com a CCA
calcinada durante o periodo de 6 h foi aquela que apresentou o maior valor de temperatura
maxima dentre as misturas avaliadas. Entretanto, o tempo de ocorréncia dessa temperatura foi
o mais elevado dentre todos. Essa diferencga entre os valores de temperatura méxima alcangada
do cimento CPIII em relacdo ao cimento CPV-ARI ocorreu devido ao elevado teor de escéria

de alto-forno presente no cimento CPIIL.

Cimento Portland Alto Forno (CPIll)

80 - —~ CPII-PASTA

70 CPIll+ CCA Control (6h)
60 4 ——CPIil + CCA Resid
——CPIll + CCA Control (24h)

Temperatura (2C)
'S
o

0,00 4,00 8,00 12,00 16,00 20,00 24,00

Tempo (h)

Figura 4.7. Curva de Hidratagdo das cinzas de casca de arroz com CPIII-RS-32.

Com os resultados desse ensaio, observou-se que a CCA 05 retardou a pega do cimento,
porém, esse periodo foi de apenas 1 h 20 min nas misturas de CCA com CPIII e de 1 h 45 min
nas misturas de CCA com CPV. Além disso, as temperaturas madximas alcangadas pelas
misturas tiveram uma queda de 11% em relacdo as temperaturas méximas obtidas pelas pastas,
podendo tais valores serem considerados baixos quando comparados a outras misturas de

cimento e biomassa vegetal (PIMENTEL, 2004; STANCATO, 2006).
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Foram utilizadas metodologias para analisar o grau de compatibilidade quimica da mistura
entre o cimento e as cinzas de casca de arroz, baseadas no valor de temperatura mixima
obtida, no cdlculo do indice de inibi¢do (I) e no cdlculo do fator CA, correspondente a razao

entre as dreas abaixo das curvas das misturas com cinza e da pasta pura (STANCATO, 2006).

» Temperatura Maxima
De acordo com essa andlise todas as CCAs mostraram-se incompativeis com o cimento CPIII,
visto que todas apresentaram valores de temperatura inferiores a 50 °C. No entanto, a propria
pasta deste cimento apresentou uma temperatura baixa, de 50 °C, o que ja era esperado, pois o
CPIII apresenta hidratacdo mais lenta. Por outro lado, as CCAs com o cimento CPV-ARI se
mostraram compativeis, pois alcancaram temperaturas superiores a 50 °C. Cabe esclarecer que
a hidratacdo do cimento CPV-ARI € mais rdpida; as temperaturas alcangadas por este cimento
estdo por volta de 70 °C. Portanto, pode-se concluir que a metodologia a partir do valor da

temperatura maxima da mistura ndo se aplica ao cimento CPIIIL.

= Indice de Inibicao

Foram calculados todos os indices de inibi¢do para as pastas e misturas, com base na Equacao
1 (item 2.6). Nesse caso, os resultados indicaram uma discrepancia quando foram comparados
aqueles obtidos com a metodologia utilizando-se da temperatura maxima. Os indices obtidos
mostraram que as CCAs ndo sdo inibitérias em relacdo ao cimento CPIII. Os valores obtidos
foram de 2,19 (misturas com CCA 06 - cinzas que foram calcinadas durante 6 h), 1,47
(misturas com CCA 24 — cinzas que foram calcinadas durante 24 h) e 1,08 (misturas com
CCA 05 - cinza residual). Segundo STANCATO (2006), esses valores encontram-se dentro
do limite considerado ndo inibitério (I<30). Porém, cumpre esclarecer que tal fato deveu-se as
baixas temperaturas apresentadas pela pasta de CPIII, muito proxima daquela apresentada
pelas misturas; os tempos para obtencdo das temperaturas maximas também foram muito
proximos o que acabou dificultando a realizacao da analise.

As misturas de cinza e cimento CPV-ARI se mostraram fortemente inibitérias, inclusive com a
obtencdo de indices negativos: - 8,50 (misturas com CCA 06), - 4,33 (misturas com CCA 24)
e - 2,07 (misturas com CCA 05).
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= Fator “CA”
Segundo essa andlise, a partir do cdlculo das dreas sob as curvas das misturas e das pastas, e da
razdo entre elas, todas as CCAs se mostraram compativeis com os cimentos utilizados, pois
estiveram dentro do intervalo considerado compativel (a drea da mistura deve apresentar 68%
da 4rea da pasta, segundo STANCATO, 2006).
Observando-se as contradi¢des entre os resultados obtidos por estas andlises, verificou-se que,
no caso das CCAS, torna-se invidvel o uso dessa metodologia para verificar o grau de

compatibilidade entre o cimento e as cinzas, por meio do ensaio da curva de hidratacao.

4.4. Caracterizacao fisica e mecanica das argamassas

Em toda a producdo das argamassas foi utilizado apenas o cimento Portland de alto-forno

(CPIII - 32 — RS).

4.4.1. Ensaio de consisténcia da argamassa no estado fresco — flow table

A Tabela 4.4 apresenta os indices de consisténcias das argamassas que foram produzidas.

Tabela 4.4. Resultados do ensaio de consisténcia das argamassas.

Misturas Indices de Consisténcia (mm)
Argamassa testemunha (sem cinza) 202
Argamassa com 5% de CCA 189
Argamassa com 10% de CCA 184
Argamassa com 15% de CCA 180
Argamassa com 20% de CCA 185

As argamassas produzidas com a substituicdo do cimento pela cinza mostraram indices de
consisténcia inferiores, porém, visualmente foi possivel observar que todas as misturas
produzidas tiveram boa consisténcia.

A argamassa com 20% de CCA apresentou um indice de consisténcia maior do que aqueles
referentes as argamassas com 10% e 15% de substituicdo, provavelmente devido ao fato de ter
sido produzida e avaliada em um dia chuvoso, quando a umidade do ar é maior, influenciando

dessa forma nos resultados.
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4.4.2. Velocidade do Pulso ultra-sonico (VPU) através das argamassas

As argamassas que ficaram expostas ao ambiente e aquelas que ficaram protegidas em
laboratdrio tiveram o mesmo periodo de exposicao: 28 dias, 4 meses e 5 meses. Entretanto, as
argamassas que ficaram protegidas em laboratério passaram por medi¢des didrias do tempo de
propagacdo da VPU, enquanto que as argamassas expostas ao ambiente passaram por
medicdes didrias até os 7 primeiros dias e, em seguida, foram realizadas apenas mensuracdes
momentos antes da realizacdo do ensaio de compressdo simples, visto que estavam expostas
no campo experimental, em bancadas inclinadas, dificultando dessa forma a realizacdo das

leituras.

e Amostras protegidas em laboratorio

A Tabela 4.5 e a Figura 4.8 apresentam os resultados obtidos com a determinacdo da VPU
através das argamassas que ficaram protegidas no laboratério e que foram ensaiadas aos 28
dias a compressao simples.

Observando a Figura 4.8, verifica-se um aumento da VPU ao longo dos 7 primeiros dias ap6s
a moldagem dos corpos-de-prova; apds esse periodo houve uma tendéncia a estabilizacdo,
observando-se um ligeiro aumento da VPU perto da idade dos 28 dias.

A curva da argamassa produzida com 5% de CCA apresentou comportamento similar aquele
da argamassa testemunha; ambas mostraram os maiores valores de VPU aos 28 dias. Por outro
lado, a argamassa com maior teor de substitui¢cdo do cimento (20%) foi aquela que apresentou

valores de VPU inferiores em relagdo as demais argamassas.

Tabela 4.5. VPU nas argamassas protegidas no laboratério — ensaiadas aos 28 dias.

Modelo matemdtico para velocidade do pulso ultra-sonico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =1f(t) Coef. de Determinagao
Sem cinza v = 3,85.(1-exp(-1,35-0,24¢) R%*=0,97
Argamassa exposta por 5% v = 3,85.(1-exp(-1,22-0,30t) R* =0,98
28 dias em ambiente 10% v =3,78.(1-exp(-1,26-0,27¢t) R? =0,96
protegido (laboratério) 15% v =3,75.(1-exp(-1,10-0,28t) R*=0,98
20% v = 3,72.(1-exp(-0,97-0,29¢) R*=0,96

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.8. VPU nas argamassas protegidas no laboratorio — ensaiadas aos 28 dias.

Para as argamassas ensaiadas aos 4 meses (Tabela 4.6 e Figura 4.9), o maior valor de VPU
apresentado entre as argamassas com CCA novamente foi obtido para a argamassa com 5% de
substitui¢do. No entanto, as argamassas com 15% e 20% de substituicdo apresentaram valores
maximos de VPU bem inferiores aqueles que foram ensaiadas aos 28 dias. Observa-se

novamente que apOs os 7 primeiros dias houve uma certa estabilizacio dos valores de VPU.

Tabela 4.6. VPU nas argamassas protegidas no laboratério — ensaiadas aos 4 meses.

Modelo matemdtico para velocidade do pulso ultra-sonico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =1f(t) Coef. de Determinagao
Sem cinza v = 3,92.(1-exp(-1,01-0,341) R*=0,95
Argamassa exposta por 5% v = 3,87.(1-exp(-0,99-0,30t) R =0.85
4 meses em ambiente 10% v =3,76.(1-exp(-0,88-0,31t) R? =0,92
protegido (laboratério) 15% v =3,51.(1-exp(-0,85-0,31t) R%*=0,92
20% v = 3,53.(1-exp(-0,44-0,46t) R* =0,87

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.9. VPU nas argamassas protegidas no laboratorio — ensaiadas aos 4 meses.

Os resultados obtidos para argamassas protegidas, ensaiadas aos 5 meses, estdo apresentados
na Tabela 4.7 e na Figura 4.10. Observa-se novamente uma maior variagdo da VPU nas
primeiras idades; entretanto, no intervalo do 1° ao 5° més nao houve variagao significativa nos
valores de VPU, indicando a necessidade de aumentar-se o periodo de exposicdo avaliar a
degradacao.

A argamassa com teor de 5% forneceu valores superiores de VPU com relag@o as demais.
Embora na maioria dos casos os valores de VPU para as argamassas testemunhas tenham sido
mais elevados, ndo houve um decréscimo significativo nos valores de VPU a medida que o

teor de substitui¢do foi aumentando.

Tabela 4.7. VPU nas argamassas protegidas no laboratério — ensaiadas aos 5 meses.

Modelo matemcdtico para velocidade do pulso ultra-soénico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =1f(t) Coef. de Determinagao
Sem cinza v = 3,84.(1-exp(-1,27-0,26t) R*=0,95
Argamassa exposta por 5% v =3,87.(1-exp(-1,27-0,22¢) R? =0,80
5 meses em ambiente 10% v = 3,82.(1-exp(-0,95-0,30t) R? =0,91
protegido (laboratério) 15% v = 3,76.(1-exp(-0,92-0,32t) R*=0,97
20% v = 3,69.(1-exp(-0,80-0,35t) R*=0,92

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.10. VPU nas argamassas protegidas no laboratorio — ensaiadas aos 5 meses.

¢ Amostras expostas ao ambiente externo

Nas Tabelas 4.8 a 4.10 e nas Figuras 4.11 a 4.13 est@o apresentados os resultados obtidos com
a determinacdo da VPU através das argamassas que ficaram expostas ao ambiente externo e
que foram ensaiadas a compressao simples aos 28 dias, 4 meses € 5 meses.

Para as argamassas ensaiadas aos 28 dias (Tabela 4.8 e Figura 4.11), as medi¢Oes foram feitas
durante os 7 primeiros dias, tendo sido observada variacdo significativa nos valores de VPU;
aos 28 dias, no dia do ensaio destrutivo, foi realizada outra medigao.

Novamente, os valores mais elevados de VPU se concentraram nas argamassas testemunha e

naquela com teor de 5%; os maiores teores de substituicdo apresentaram menores valores de

VPU.

Tabela 4.8. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 28 dias.

Modelo matemdtico para velocidade do pulso ultra-sonico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =f(t) Coef. de Determinagao
Sem cinza v =3,84.(1-exp(-1,57-0,32t) R® =0,89
Argamassa exposta por 5% v =3,71.(1-exp(-1,57-0,35t) R* =0,94
28 dias em ambiente 10% v =3,67.(1-exp(-1,39-0,34t) R? =0,94
externo 15% v = 3,59.(1-exp(-1,33-0,371) R*=0,95
20% v = 3,54.(1-exp(-1,43-0,28t) R*=0,99

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.11. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 28 dias

Para as argamassas expostas durante o periodo de quatro meses, esperava-se obter valores
mais elevados de VPU nas idades finais. No entanto, tal fato nio foi observado, como se pode
observar na Figura 4.12, pois entre as idades de 7 dias e de 4 meses ndo houve grande variagao
da VPU. A argamassa com teor de 10% de CCA apresentou valores de VPU préximos aos
valores da argamassa com teor de 5% de CCA. O mesmo ocorreu entre as argamassas com

teores de 15% e de 20% de CCA.

Tabela 4.9. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 4 meses.

Modelo matemcdtico para velocidade do pulso ultra-sonico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =1(t) Coef. de Determinagdo
Sem cinza v =3,79.(1-exp(-1,36-0,41¢t) R*=0,98
Argamassa exposta por 4 5% v = 3,66.(1-exp(-1,36-0,41t) R?=0,99
meses em ambiente 10% v =3,71.(1-exp(-1,04-0,491) R?*=0,94
externo 15% v = 3,55.(1-exp(-1,06-0,53t) R*=0,96
20% v = 3,58.(1-exp(-1,07-0,49t) R”=0,98

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.12. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 4 meses.

As argamassas ensaiadas aos 5 meses (Tabela 4.10 e Figura 4.13) apresentaram os valores
mais elevados de VPU com relagdo a todas as argamassas expostas ao ambiente externo.
Houve grande variacdo de VPU considerando as idades de 7 dias em relag¢do ao dltimo dia de
exposi¢do. Esses valores estdo dentro do que se esperava, visto que a hidratagdo do cimento
CPIII € lenta, ou seja, houve um ganho na resisténcia do material com o passar do tempo. Esse
material que ficou exposto ao ambiente apresenta vantagens em relacdo aos que ficaram no
laboratério (com maiores valores de VPU), por ocasido das mudancas climédticas entre um
ambiente e outro. No ambiente externo, houve periodo com grandes precipitagdes, melhorando

dessa forma, as reacdes de hidratacao.

Tabela 4.10. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 5 meses.

Modelo matemcdtico para velocidade do pulso ultra-soénico (VPU) — Beraldo (1999).

Tipo de Argamassa Teor de substit. (CCA) Equacdo da v =1(t) Coef. de Determinagdo
Sem cinza v = 3,87.(1-exp(-1,52-0,21¢) R”=0,96
Argamassa exposta por 5 5% v = 3,82.(1-exp(-1,33-0,22¢) R?=0,98
meses em ambiente 10% v =3,88.(1-exp(-1,48-0,21t) R?=0,96
externo 15% v = 3,88.(1-exp(-1,48-0,20t) R?=0,96
20% v = 3,83.(1-exp(-1,29-0,22t) R*=0,96

Legenda: v = velocidade (km/s) t=idade (em dias)
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Figura 4.13. VPU nas argamassas expostas ao ambiente externo — ensaiadas aos 5 meses.

Com as medi¢des de VPU através das argamassas pode-se observar que os maiores valores
apresentados foram para as argamassas com 5% de CCA, valores esses que foram iguais ou
muito proximos aos valores da testemunha, para a maioria dos casos avaliados. E, de modo
geral, 2 medida que se aumentou o teor, houve uma queda nos valores de VPU. Os melhores

resultados foram das argamassas expostas a0 ambiente externo por um periodo de 5 meses.

4.4.3. Resisténcia mecanica a compressao simples das argamassas

e Argamassas protegidas em laboratério

A Figura 4.14 apresenta as médias referentes ao ensaio de compressao simples para 0s corpos-
de-prova que ficaram protegidos no laboratdrio. Observou-se que, a medida que se aumentou
o teor de substituicdo houve uma queda nos valores de tensdo, com excecdo das argamassas
ensaiada aos 4 meses, para qual observou-se que o teor de 20% forneceu valores mais
elevados de tensdo de ruptura em relagdo a argamassa com 15% de cinza.

Observa-se que as argamassas que foram ensaiadas aos 28 dias ndo apresentaram bons
resultados com relagdo a argamassa testemunha, a medida que se aumentava o teor de cinzas.

Entretanto, as argamassas que ficaram expostas durante um periodo maior apresentaram
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maiores valores de tensdo de ruptura; para o periodo de exposi¢do de 5 meses, as argamassas
com 5% e 10% de CCA apresentaram valores de tensdo superiores ou similares aos da

testemunha.

— ¢ — 28 dias —83—4 meses ---A--- 5 meses

Resisténcia a Compressao
(MPa)

0 5 10 15 20
Teor de Substituicdo (%)

Figura 4.14. Resisténcia a compressdo das argamassas protegidas em laboratorio.

e Argamassas expostas ao ambiente externo

Na Figura 4.15 estdo apresentadas as médias referentes ao ensaio de compressdo simples para
os corpos-de-prova que ficaram expostos ao ambiente externo.

Para estas argamassas houve diferenciacdo entre os valores médios de tensao de ruptura. As
argamassas expostas durante os 28 dias apresentaram tensdo de ruptura inferiores aquelas das
argamassas com maior periodo de exposi¢cdo, assim como Ocorreu para as argamassas que

ficaram protegidas no laboratodrio.
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Figura 4.15. Resisténcia a compressdo das argamassas expostas ao ambiente externo.

e Argamassas submetidas a ciclos de imersao e secagem

As médias dos valores de tensdo de ruptura das argamassas que foram submetidas aos ciclos
de imersdo e secagem estdo apresentadas na Figura 4.16. Estas argamassas tiveram o periodo
unico correspondendo a 50 ciclos.

Entre as médias dessas argamassas, a que mostrou um resultado mais elevado foi aquela com
15% de CCA, enquanto que a argamassa com 5% foi aquela que apresentou os menores

valores, com uma diferenca em relacdo a testemunha de 14%.
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Figura 4.16. Resisténcia a compressdo das argamassas - ciclos de imersdo e secagem.
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Para uma melhor compreensdo sobre os dados referentes a tensido de ruptura, para corpos-de-
prova submetidos a diferentes tipos de exposicao, foi realizada a andlise estatistica por meio

do software estatistico Minitab, versdo 15. Os resultados estao apresentados no item 4.5.

4.4.4. Correlacio entre a tensiao de ruptura e a velocidade do pulso ultra-sonico (VPU)

Através dos valores dos coeficientes de determinacdo (R?) obteve-se a correlacdo entre as
varidveis tensdo de ruptura e velocidade do pulso ultra-sonico. Avaliando os coeficientes de
determinagdo (R?) que foram calculados, foi possivel verificar que, para este material, a
técnica do ensaio ndo destrutivo (ultra-som) ndo apresentou resultados satisfatorios que
permitissem sua utiliza¢do na avalia¢do das caracteristicas mecanicas do material.

Observou-se uma grande dispersdao nos resultados, ndo permitindo a ado¢do de um modelo

matematico preditivo da resisténcia a compressao a partir da VPU.

4.5. Analise Estatistica

4.5.1. Analise dos dados referentes a tensao de ruptura

Para esta andlise utilizou-se o software estatistico MINITAB, versdo 15. Foram utilizados
Modelos Lineares Generalizados para fazer-se a andlise dos fatores, e a comparagcdo das
médias foi feita por meio do teste de Tukey ao nivel de 5% de significancia.

4.5.1.1. Laboratério — Tensao de ruptura

Para a variavel resposta “Tensdo” foi testado se havia diferenga ou ndo entre os diferentes

niveis dos fatores “Tempo de Exposi¢do” e “Teor de Substituicao”.
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e Tempo de Exposicao

A Tabela 4.11 apresenta um teste de comparag¢do multipla, onde foram realizados testes dois a
dois para cada um dos niveis. O p-valor expressa se existe ou ndo diferenca estatisticamente
significativa entre cada nivel. Convenciona-se que valores acima de 0,05 ndo apresentam
diferenca estatistica; para valores iguais ou inferiores a 0,05 existe diferenca estatistica.

Observa-se entdo nesta tabela que para todos os periodos considerados existe diferenca

estatistica entre os valores de Tensao.

Tabela 4.11. Anélise dos p-valores para Tempo de Exposi¢do (Laboratério).

Tukey Simultaneous Tests
Response Variable TENSAO
All Pairwise Comparisons among Levels of TEMPO

TEMPO = 1 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEMPO of Means Difference T-Value P-Value
3 7,519 0,9577 7,851 0,0000
4 10,806 0,9577 11,283 0,0000

TEMPO = 3 subtracted from:

Difference SE of Adjusted

TEMPO of Means Difference T-Value P-Value

4 3,287 0,9577 3,432 0,0046
Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses  4:5 meses

¢ Teor de Substituicao

A Tabela 4.12 apresenta os p-valores para os diferentes niveis do fator “Teor de Substitui¢do”.
Nesta andlise observou-se que entre o Teor 1 (sem cinza) e o Teor 2 (5% de CCA) ndo houve
diferenca estatisticamente significativa; para o Teor 3 (10% de CCA) também nao houve
diferenca estatistica quando comparado ao Teor 4 (15% de CCA) e ao Teor 5 (20% de CCA).
O mesmo ocorre na comparacao do Teor 4 com o Teor 5, pois os valores foram superiores a

0,05.
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Tabela 4.12. Anélise dos p-valores para Teor de Substitui¢do (Laboratério).

Tukey Simultaneous Tests

Response Variable TENSAO

All Pairwise Comparisons among Levels of TEOR
TEOR = 1 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
2 0,075 1,071 0,070 1,0000
3 -3,361 1,071 -3,139 0,0181
4 -5,196 1,071 -4,853 0,0000
5 -5,862 1,071 -5,475 0,0000

TEOR = 2 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
3 -3,435 1,071 -3,209 0,0147
4 -5,271 1,071 -4,923 0,0000
5 -5,937 1,071 -5,545 0,0000

TEOR = 3 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
4 -1,835 1,071 -1,714 0,4295
5 -2,502 1,071 -2,336 0,1412

TEOR = 4 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
5 -0,6662 1,071 -0,6222 0,9712

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4: 15% de CCA  5:20% de CCA

A Figura 4.17. apresenta o comportamento da varidvel Tensao, para os diferentes niveis dos
fatores Tempo e Teor. Observou-se que, com relacdo aos valores das médias de Tensao para
os diferentes Tempos de exposicdo, a medida que se aumenta o periodo de exposi¢do, os
valores de Tensdo sd@o mais elevados.

Para os Teores de substitui¢do, observou-se uma diminui¢dao nos valores de Tensdao a medida
que se aumentou o teor de substitui¢ao.

Para os teores de 5% e 10% os valores ndo foram tdo inferiores a testemunha, porém, para

15% e 20% de substituicdo, a redu¢@o na tensdo de ruptura foi da ordem de 28%.
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Main Effects Plot (fitted means) for TENSAO
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Figura 4.17. Varidvel Tensdo para os diferentes niveis dos fatores Tempo e Teor
(exposicdo: laboratorio).

Legenda:
Tempo 1:28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses
Teor 1:sem cinza 2:5% de CCA  3:10% de CCA 4: 15% de CCA 5: 20% de CCA

As Tabelas 4.13 e 4.14 apresentam as interpretacOes resumidas das andlises que foram
realizadas para os diferentes niveis dos fatores “Tempo” e “Teor”, para os corpos-de-prova
que ficaram protegidos no laboratério.

A leitura dessa tabela deve ser feita com base nas linhas, que foram comparadas as colunas.
Por exemplo, na linha que estd destacada na Tabela 4.13, verifica-se que a Tensdo para o
Tempo 3 (4 meses) € maior que a Tensdo para o Tempo 1 (28 dias), e menor que a Tensdo do
Tempo 4 (5 meses). Na coluna referente ao Tempo 3 ha um simbolo X, porque ndo se

compara o Tempo 3 consigo mesmo (redundancia).

Tabela 4.13. Comparacido entre os diferentes niveis do fator “Tempo” (Laboratorio).

TEMPO Comparagdo
1 3 4
1 X menor menor
3 maior X menor
4 maior maior X
Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses

77



Logo, pode-se concluir que aumentando o tempo de exposi¢cdo, aumenta-se o valor da tensao
para os corpos-de-prova que ficaram no laboratdrio. Tal fato pode atribuir-se ainda as reagdes
de hidratacdo do cimento de alto forno CP-III, normalmente mais lentas do que aquela que é

observada nos demais cimentos.

Tabela 4.14. Comparagao entre os diferentes niveis do fator “Teor” (Laboratério).

TEOR Comparagio
1 2 3 4 5
1 X iguais maior maior maior
2 iguais X maior maior maior
3 menor menor X iguais iguais
4 menor menor iguais X iguais
5 menor menor iguais iguais X

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4: 15% de CCA  5:20% de CCA

Com relagdo ao fator “Teor”, o Teor 1 (sem cinza) e o teor 2 (5% de CCA) foram os que
apresentaram os valores mais elevados para a Tensao. Neste caso, aumentando-se o Teor de

cinzas para 10%, 15% e 20% diminui o valor da Tensao de ruptura.
4.5.1.2. Ambiente — Tensao de ruptura
Para os corpos-de-prova que ficaram expostos ao ambiente externo também foi testado se
havia diferenca ou ndo entre os diferentes niveis dos fatores “Tempo de Exposi¢cdo” e “Teor de
Substituicdo” para a varidvel Tensao.

¢ Tempo de Exposicao
A Tabela 4.15 apresenta o teste de comparacao miltipla, entre os niveis. De acordo com os p-
valores apresentados, observa-se que entre o Tempo 3 e o Tempo 4 ndo ha diferenca

estatistica, enquanto que na comparacdo do Tempo 1 com os Tempos 3 e 4 ha diferenca

estatistica entre 0S mesmos.
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Tabela 4.15. Andlise dos p-valores para Tempo de Exposi¢do (Ambiente).

Tukey Simultaneous Tests

Response Variable TENSAO

All Pairwise Comparisons among Levels of TEMPO
TEMPO = 1 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEMPO of Means Difference T-Value P-Value
3 7,471 0,9974 7,491 0,0000
4 6,724 0,9974 6,741 0,0000

TEMPO = 3 subtracted from:

Difference SE of Adjusted

TEMPO of Means Difference T-Value P-Value

4 -0,7477 0,9974 -0,7496 0,7347
Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses  4:5 meses

Observou-se, para as argamassas que ficaram expostas ao ambiente externo, que os valores de
tensdo foram inferiores para os corpos-de-prova ensaiados aos 28 dias. A andlise estatistica
mostra que esses valores apresentam diferenga estatistica em relacdo aos corpos-de-prova
ensaiados aos 4 meses € aos 5 meses; para corpos-de-prova ensaiados aos 4 e aos 5 meses nao
ha diferenca estatistica entre si. Esses resultados estdo dentro do esperado, pois o cimento

CPIII apresenta maiores valores de tensao para idades mais avangadas.

¢ Teor de Substituicao

A Tabela 4.16 apresenta os p-valores para os diferentes niveis do fator “Teor”. Observa-se que

ha diferenca estatistica ao se comparar o Teor 1 (sem cinza) com o Teor 2 (5% de CCA).

79



Tabela 4.16. Andlise dos p-valores para Teor de Substitui¢cdo (Ambiente)

Tukey Simultaneous Tests

Response Variable TENSAO

All Pairwise Comparisons among Levels of TEOR
TEOR = 1 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
2 -3,850 1,288 -2,990 0,0294
3 -1,534 1,288 -1,191 0,7564
4 -1,491 1,288 -1,158 0,7750
5 -2,224 1,288 -1,728 0,4230

TEOR = 2 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
3 2,316 1,288 1,799 0,3813
4 2,359 1,288 1,832 0,3625
5 1,626 1,288 1,262 0,7147

TEOR = 3 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
4 0,0428 1,288 0,0332 1,0000
5 -0,6906 1,288 -0,5363 0,9833

TEOR = 4 subtracted from:

Difference SE of Adjusted
TEOR of Means Difference T-Value P-Value
5 -0, 7333 1,288 -0,5695 0,9791

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4: 15% de CCA  5:20% de CCA

Na Figura 4.18 estdo apresentadas as médias da Tensao para os diferentes niveis dos fatores
“Tensao” e “Teor”.

Para o fator “Tempo” houve um pequeno decréscimo na Tensdo para o Tempo 4
(correspondente a 5 meses de exposicao); entretanto, como ja foi descrito anteriormente, ao se
comparar o Tempo 3 (4 meses) com o Tempo 4 (5 meses) nio houve diferenca
estatisticamente significativa entre eles.

Para o fator “Teor” houve um grande decréscimo na média da Tensao para o Teor 2 (5% de
CCA), que mostrou diferenca estatistica quando comparado ao Teor 1 (testemunha). Essa
variabilidade pode ter ocorrido durante o processo de produ¢do dos corpos-de-prova, devido a
mé compactagdo dos mesmos ou devido a problemas ocorridos durante o capeamento. Ja se

esperava que a medida que aumentasse o teor de CCA, houvesse uma diminui¢do na tensao;
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entretanto os valores referentes ao Teor 2 (5% de CCA) mostraram-se bastante inferiores aos

teores 3 (10% de CCA), 4 (15% de CCA) e 5 (20% de CCA).

Main Effects Plot (fitted means) for TENSAO
TEMPO TEOR
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Figura 4.18. Varidvel Tensdo para os diferentes niveis dos fatores Tempo e Teor
(exposicdo: ambiente)

Legenda:
Tempo 1:28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses
Teor 1:sem cinza 2: 5% de CCA  3:10% de CCA 4: 15% de CCA 5:20% de CCA

As Tabelas 4.17 e 4.18 apresentam as interpretacdes resumidas das andlises que foram
realizadas para os diferentes niveis dos fatores “tempo” e “teor” para os corpos-de-prova que

ficaram expostos ao ambiente externo.

Tabela 4.17. Comparagao entre os diferentes niveis do fator “Tempo” (Ambiente)

TEMPO Comparagao
1 3 4
1 X menor menor
maior X iguais
4 maior iguais X
Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses  4:5 meses
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De acordo com a Tabela 4.17, o Tempo 1 (28 dias) € o periodo com menor valor de Tensao
apresentado, enquanto que para os Tempos 3 (4 meses) e 4 (5 meses) observam-se os valores
mais elevados para a Tensao.

Na Tabela 4.18 observa-se que, para o fator “Teor”, os Teores 1, 3, 4 e 5 sdo aqueles que
apresentam os maiores valores para a Tensdo. Neste caso, a Tensdo ndo mostrou um
comportamento linear; possivelmente o resultado referente ao Teor 2 se mostrou inferior
devido aos problemas originados durante a confec¢dao dos corpos-de-prova, como foi relatado

anteriormente.

Tabela 4.18. Comparacio entre os diferentes niveis do fator “Teor” (Ambiente)

TEOR Comparagio
1 2 3 4 5
1 X maior iguais iguais iguais
2 menor X iguais iguais iguais
3 iguais iguais X iguais iguais
4 iguais iguais iguais X iguais
5 iguais iguais iguais iguais X

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4: 15% de CCA  5:20% de CCA

N3ao se pode afirmar que as argamassas foram afetadas de forma negativa devido ao tipo e ao
tempo de exposicdo, pois esse periodo € considerado curto no que diz respeito a ensaios de
envelhecimento. O material comeca seu periodo de degradacdo em periodo de tempo muito
maior. Assim pode-se observar de forma positiva esse tipo de exposicao, visto que 0s corpos-
de-prova estdo em contato com o ambiente e assim ocorre de forma mais ripida a

carbonatagcdo nos mesmos.

4.5.1.3. Imersao e Secagem — Tensao de ruptura

Para os corpos-de-prova que foram submetidos a ciclos de imersdo e secagem foi testado se
havia diferenca ou ndo entre os diferentes niveis do fator “Teor de Substituicdo”, para a

varidvel Tensao, visto que o tempo de exposi¢ao foi tnico, correspondendo a duracdo de 50

ciclos.
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A Tabela 4.19 apresenta os p-valores da varidvel Tensdo para os corpos-de-prova que foram
submetidos a 50 ciclos de imersdo e secagem. Os p-valores que estdo em negrito indicam os
resultados que apresentam diferenga estatistica significativa.

Ou seja, o Teor 1 (0% de CCA) apresentou diferenca estatistica com relacdo aos Teores 3

(10%) de CCA e 4 (15% de CCA).

Tabela 4.19. Andlise dos p-valores para teor de substituicdo (Imersdo e Secagem).

Multiple Comparisons
Dependent Variable: tensao
) 1 ) Diffé\ﬂ:ﬁge (-| std. Error | p-value QSLZO 2?nﬂdence ——
teor | teor J) ) BO\L,JVnd Upper Bound
2 2,658 1,408 0,349 -1,478 6,794
1 3 5,485 1,408 0,005 1,349 9,621
4 6,248 1,408 0,001 2,112 10,384
5 2,188 1,408 0,539 -1,948 6,324
1 -2,658 1,408 0,349 -6,794 1,478
5 3 2,827 1,408 0,292 -1,309 6,963
4 3,590 1,408 0,111 -0,546 7,726
5 -0,470 1,408 0,997 -4,606 3,666
Tukey 1 -5,485 1,408 0,005 -9,621 -1,349
3 2 -2,827 1,408 0,292 -6,963 1,309
4 0,763 1,408 0,982 -3,373 4,899
5 -3,297 1,408 0,165 -7,433 0,839
1 -6,248 1,408 0,001 -10,384 -2,112
4 2 -3,590 1,408 0,111 -7,726 0,546
3 -0,763 1,408 0,982 -4,899 3,373
5 -4,060 1,408 0,056 -8,196 0,076
1 -2,188 1,408 0,539 -6,324 1,948
5 2 0,470 1,408 0,997 -3,666 4,606
3 3,297 1,408 0,165 -0,839 7,433
4 4,060 1,408 0,056 -0,076 8,196

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4: 15% de CCA  5:20% de CCA
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Main Effects Plot (fitted means) for TENSAO
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Figura 4.19. Varidvel Tensdo para o fator “Teor de substituicdo” (imersdo e secagem)

Legenda:
Teor: 1:semcinza 2:5% de CCA 3:10% de CCA 4:15% de CCA 5:20% de CCA

Pode-se observar na Figura 4.19 que o Teor 5 (20% de CCA) apresentou um comportamento
diferente daquele esperado, com valores de Tensdo superiores aqueles obtidos com os outros
Teores (2, 3 e 4). Porém, na Tabela 4.20 verifica-se que, segundo a anélise efetuada, os valores
de Tensao do Teor 5 se mostram estatisticamente iguais aos valores dos outros teores.

De acordo com a Tabela 4.19, de p-valores, observou-se que para o Teor 5 (20% de CCA) ndo

ha diferenca estatistica em relacdo aos demais teores.

Tabela 4.20. Comparacao entre os diferentes niveis do fator “Teor” (Imersao e Secagem).

TEOR Comparagdo
1 2 3 4 5
1 X iguais maior maior iguais
2 iguais X iguais iguais iguais
3 menor iguais X iguais iguais
4 menor iguais iguais X iguais
5 iguais iguais iguais iguais X
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4.5.2. Velocidade do Pulso Ultra-sonico (VPU)

Para a andalise da variavel VPU, os dados estavam balanceados, com o mesmo numero de
fatores e 0 mesmo ndmero de niveis; logo, o tratamento estatistico foi realizado com o auxilio
do software Statgraphics Plus for Windows 5.1.

* Andlise de variancia para a VPU

Resumo do Procedimento

Varidvel dependente: VPU
Fatores: Tipo de Exposicao
Tempo de Exposicao
Teor de Substituicao

N° de casos completos: 180

Este procedimento realiza uma andalise multifatorial da variancia para o ensaio de VPU. O
software realiza vérios testes e apresenta grificos para determinar que fatores t€ém um efeito
estatisticamente significativo na VPU. Os testes F na tabela ANOVA permitem identificar os
fatores significativos. Para cada fator significativo, os testes de escala multiplos indicam quais
médias sdo significativamente diferentes das demais. O grifico de médias ajuda a interpretar

os efeitos significativos.

A Tabela ANOVA decompde a variabilidade de VPU nas contribui¢des devidas aos varios
fatores. Desde que o tipo III das somas dos quadrados tenha sido escolhido, a contribui¢do de
cada fator € medida eliminando os efeitos de todos os fatores restantes. Desde que os p-valores
sejam inferiores a 0,05, estes fatores tém efeito estatisticamente significativo na VPU ao nivel

de confianca de 95%.
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Tabela 4.21. ANOVA do elemento de andlise Velocidade do pulso ultra-sonico (VPU).

Andlisis de la Varianza paraVPU - Sumas de Cuadrados de Tipo III

EFECTOS PRINCIPALES

A:Dura 0,410893 2 0,205447 34,99 0,0000
B:Expo 0,0240356 1 0,0240356 4,09 0,0447
C:Teor 1,31881 4 0,329702 56,16 0,0000
INTERACCIONES
AB 0,468458 2 0,234229 39,90 0,0000
AC 0,276096 8 0,0345119 5,88 0,0000
BC 0,124581 4 0,0311453 5,30 0,0005
RESIDUOS 0,927609 158 0,00587094
TOTAL (CORREGIDO) 3,55048 179

Nota: Todas as razdes F estdo baseadas no erro da média residual quadrada

A Tabela 4.21 ANOVA apresenta todos os p-valores inferiores a 0,05; isso mostra que todos
os fatores analisados contribuem significativamente a varidvel em estudo (velocidade do pulso

ultra-sonico), assim como foi significativa a interagc@o entre esses fatores.

» Comparacao miltipla de VPU para tempo de exposicao

Esta tabela aplica um procedimento de comparagdo multipla para determinar as médias que
sdo significativamente diferentes uma das outras. Nesta mesma tabela, se identificam trés
grupos homogéneos, segundo o alinhamento do sinal X na coluna. Dentro de cada coluna, os
niveis que tém sinal X formam um grupo de médias entre as quais ndo ha diferenca

estatisticamente significativa.
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Tabela 4.22. Anélise do fator Tempo de Exposicao: parametro VPU — médias.

Contraste Multiple de Rangos para VPU segun Dura

Método: 95,0 porcentaje HSD de Tukey

Dura Recuento Media LS SigmalLS  Grupos Homogéneos
3 60 3,68 0,00989187 X

1 60 3,73 0,00989187 X

4 60 3,80 0,00989187 X

[T}

Nota: “x” em uma mesma coluna ndo apresentam diferenca estatistica significativa

Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses

Com base na Tabela 4.22, onde estdo apresentados os grupos homogéneos na forma de X,
verifica-se que os tempos de exposicdo apresentados mostram diferenca estatistica entre si,
com relagc@o aos valores de VPU, pois nenhum se encontra alinhado em uma mesma coluna.
Observando-se as médias de VPU, nota-se que o periodo de 4 meses apresentou decréscimo
nos valores de VPU, enquanto que no periodo de 5 meses os valores se mostraram mais
elevados; isto também pode ser observado também na Figura 4.20, apresentando as médias de
VPU ao longo do tempo.

As médias dos valores de VPU referente aos corpos-de-prova expostos durante 5 meses estao

dentro do esperado, pois se mostram superiores em relacdo as outras idades.

Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos HSD de Tukey
3,84 F 7

38 E 4

3,76 - 4

3,72 - E -
3,68 | E 4

3,64 .
3,6

VPU

TEMPO
Legenda: 1: 28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses

Figura 4.20. VPU para diferentes tempos de exposicdo: médias dos corpos-de-prova.
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» Comparacao miltipla de VPU para tipo de exposicao

Para esta andlise foram considerados apenas dois niveis para “Tipo de Exposi¢ao™:
Laboratério e Ambiente Externo, pois os corpos-de-prova que foram submetidos a ciclos de
imersdo e secagem nao foram submetidos ao ensaio ndo destrutivo (VPU).

A Tabela 4.23 apresenta a comparacao multipla referente ao fator “Tipo de Exposicdo” para a
varidvel VPU. Observa-se, na coluna dos grupos homogéneos, que os “X” nao estdo alinhados
na mesma coluna; logo, pode-se concluir que ha diferenca estatistica entre os dois tipos de
exposi¢do. Os corpos-de-prova do Tipo 1 (protegidos em laboratério) apresentaram uma
pequena superioridade com relacdo aqueles do Tipo 2 (ambiente externo), no que diz respeito

as médias de VPU. Isso também pode ser verificado na Figura 4.21.

Tabela 4.23. Andlise do fator Tipo de Exposi¢do: parametro VPU — médias.

Contraste Mdltiple de Rangos para VPU segun Expo
Método: 95,0 porcentaje HSD de Tukey
Expo Recuento MediaLS SigmalLS  Grupos Homogéneos
2 90 3,72 0,00807668 X
1 90 3,75 0,00807668 X
Legenda (Tipo de Exposicao): 1: Laboratério 2: Ambiente
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Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos HSD de Tukey
3,76 F g

3,75 | 4

3,74 .

VPU

3,73 | -

3,72 i

3,71 t 3

TIPO
Legenda: 1: Laboratério 2: Ambiente

Figura 4.21. VPU para diferentes tipos de exposi¢cdo: médias dos corpos-de-prova.

» Comparacao miltipla de VPU para Teor de Substituicao

A Tabela 4.24 apresenta os grupos homogéneos na andlise do Teor de Substituicdo para a
varidavel VPU. Verifica-se que entre o Teor 5 (20% de CCA) e o Teor 4 (15% de CCA) nao ha
diferenca estatistica; entre o Teor 3 (10% de CCA) e o Teor 2 ( 5% de CCA) também ndo ha
diferenca estatistica, mas ambos diferem dos Teores 4 € 5 e do Teor 1 (sem cinza). O Teor 1

apresenta diferenca estatistica quando comparado aos demais Teores.

Tabela 4.24. Andlise do fator Teor de Substituicdo: parametro VPU — médias.

Contraste Mdltiple de Rangos para VPU segln Teor

Teor Recuento  Media LS Sigma LS Grupos Homogéneos
5 36 3,62 0,0127703 X

4 36 3,66 0,0127703 X

3 36 3,76 0,0127703 X

2 36 3,79 0,0127703 X

1 36 3,85 0,0127703 X

[T}

Nota: “x” em uma mesma coluna ndo apresentam diferenca estatistica significativa

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5%de CCA  3:10% de CCA 4: 15% de CCA 5:20% de CCA
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Na Figura 4.22 observam-se as médias de VPU com relacdo aos diferentes Teores de
substitui¢cdo; verifica-se que a medida que se aumenta o teor de cinzas hd uma diminui¢@o nas

médias de VPU.

Medias y 95,0 Porcentajes Intervalos HSD de Tukey

39F 3
I
38 E 1
S 1
% 37+ E 1
36 E b
35k J
1 2 3 4 5

Teor

Legenda: 1:sem cinza 2: 5% de CCA 3:10% de CCA 4:15% de CCA 4:20% de CCA

Figura 4.22. VPU para diferentes teores de substituicdo: médias dos corpos-de-prova

4.5.3. Densidade aparente

Para a andlise da varidvel densidade aparente os dados também estavam balanceados, com os
mesmos fatores e 0 mesmo nimero de niveis; logo, o tratamento estatistico pode ser realizado
com o auxilio do software Statgraphics Plus for Windows 5.1.

= Analise de variancia para a densidade aparente

Resumo do Procedimento

Varidvel dependente: Densidade aparente
Fatores: Tipo de Exposicao
Tempo de Exposicao
Teor de Substituicio

N° de casos completos: 180
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Tabela 4.25. ANOVA do elemento de andlise Densidade aparente.

Andlisis de la Varianza paraDensAparen - Sumas de Cuadrados de Tipo III
Fuente Suma de cuadrados GL Cuadrado Medio Cociente-F P-Valor
EFECTOS PRINCIPALES
A:Dura 143208,0 2 71604, 2 20,49 0,0000
B:Expo 5137,83 1 5137,83 1,47 0,2271
C:Teor 136724,0 4 34180, 9 9,78 0,0000
INTERACCIONES
AB 78416,4 2 39208,2 11,22 0,0000
AC 85055,7 8 10632, 0 3,04 0,0033
BC 48678,5 4 12169,6 3,48 0,0093
RESIDUOS 552113,0 158 3494, 39
TOTAL (CORREGIDO) 1,04933E6 179
Nota: Todas as razdes F estdo baseadas no erro da média residual quadrada

A Tabela 4.25 ANOVA apresenta os p-valores da andlise da varidvel densidade aparente.
Observa-se que entre os Tipos de Exposicio ndo ha diferenca estatistica, com p-valor de

0,2271, enquanto que para os outros fatores ha diferenca estatistica significativa.

» Comparaciao miiltipla de densidade aparente para tempo de exposicao

Segundo a Tabela 4.26, observa-se que entre o Tempo 4 (5 meses) e o Tempo 1 (28 dias) ndo

ha diferenca estatistica; o Tempo 3 (4 meses) apresenta diferenga estatistica em relagdo aos

demais.

91



Tabela 4.26. Anélise do fator Tempo de Exposicao: parametro Densidade aparente — médias.

Contraste Multiple de Rangos para Dens Aparen segun Dura

Método: 95,0 porcentaje HSD de Tukey

Dura Recuento MediaLS SigmalLS  Grupos Homogéneos
3 60 2035 7,6315 X

1 60 2095 7,6315 X

4 60 2095 7,6315 X

Notas: “x” em uma mesma coluna ndo apresentam diferenca estatistica significativa

As médias dos valores de densidade estdo apresentados na unidade kg/m”.

Legenda (Tempo): 1: 28 dias 3: 4 meses 4: 5 meses

» Comparacao miltipla de densidade aparente para tipo de exposicao

A Tabela 4.27 mostra que para os dois Tipos de Exposicdo considerados (Laboratério e
Ambiente) ndo ha diferenca estatistica entre eles, para a varidvel densidade aparente.

No entanto, cabe relatar que as médias dos valores de densidade aparente dos corpos-de-prova
que ficaram no laboratério foram superiores as médias dos corpos-de-prova que ficaram

expostos ao ambiente.

Tabela 4.27. Andlise do fator Tipo de Exposi¢do: parametro Densidade aparente — médias.

Contraste Multiple de Rangos para DensAparen segun Expo

Método: 95,0 porcentaje HSD de Tukey

Expo Recuento MediaLS SigmalLS  Grupos Homogéneos
2 90 2070 6,23109 X
1 90 2080 6,23109 X

Nota: “x” em uma mesma coluna ndo apresentam diferenca estatistica significativa

Legenda (Tipo de Exposicio): 1: laboratério 2: ambiente
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» Comparacao miltipla de densidade aparente para teor de substituicao

Na Tabela 4.28 verifica-se, ao considerar as médias, que a medida que se aumenta o teor de
CCA diminui a densidade aparente; na coluna dos grupos homogéneos observa-se que entre o
Teor 5 (20% de CCA) e o Teor 4 (15% de CCA) ndo h4 diferenca estatistica. O mesmo ocorre
entre 0 Teor 4 e o Teor 3 (10% de CCA); entre o Teor 3 e o Teor 2 (5% de CCA) ndo ha

diferenca estatistica, assim como entre o Teor 2 e o Teor 1 (sem cinza).

Tabela 4.28. Anélise do fator Teor de Substituicdo: parametro Densidade — médias.

Contraste Multiple de Rangos para Dens Aparen segun Teor

Método: 95,0 porcentaje HSD de Tukey

Teor Recuento MedialLS SigmalS  Grupos Homogéneos
5 36 2038 9,85223 X

4 36 2060 9,85223 XX

3 36 2065 9,85223 XX

2 36 2098 9,85223 XX

1 36 2115 9,85223 X

[Yl)

Notas: “x” em uma mesma coluna ndo apresentam diferenca estatistica significativa

Legenda (Teor): 1:semcinza 2:5%deCCA  3:10% de CCA 4:15% de CCA  5:20% de CCA

4.6. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) — Argamassa no estado endurecido

Foram realizadas microscopias de algumas argamassas no seu estado endurecido. No entanto,
ndo foi possivel detectar grandes alteracOes nessas argamassas com CCA, pois tornou-se
muito dificil visualizar a presenga da CCA na matriz cimenticia, visto que a mesma
apresentava superficie especifica muito préoxima daquela do cimento. Para uma melhor
verificacdo dos compostos formados no material endurecido, se faz necessdrio o uso de

difracdo de raiox-X dessas amostras que foram submetidas a MEV.
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Com base em outros trabalhos que fizeram uso da MEV foi possivel verificar alguns
compostos nas argamassas deste trabalho. No entanto, o uso dessa técnica ndo permite avaliar
quais alteracdes ocorreram na matriz cimenticia devido a presenca de CCA.

A Figura 4.23 apresenta a argamassa que ficou em laboratério durante o periodo de 4 meses, e
que continha 10% de CCA. Pode-se observar nessa argamassa a presenca de agulhas de

etringita, em detalhe.

Figura 4.23. Argamassa com 10% de CCA, condi¢do de exposigdo: laboratorio, periodo de

4 meses (10000 X).
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Na Figura 4.24 esta apresentada a micrografia da argamassa que foi submetida a 50 ciclos de
imersdo e secagem, contendo 20% de CCA. Na parte inferior da micrografia, pode-se observar

um dos produtos formados durante a hidratagao do cimento - placas de hidréxido de célcio.

Figura 4.24. Argamassa com 20% de CCA, condi¢cdo de exposicdo: imersdo e secagem, 50

ciclos (500 X).

O uso da MEV neste trabalho tinha como objetivo verificar possiveis anomalias nas
argamassas decorrentes dos tipos de exposicao a que foram submetidas. Entretanto, observou-
se que para melhor visualizacdo e andlise das microscopias torna-se necessdrio,
preliminarmente, saber quais sdo os compostos que fazem parte da argamassa em estudo, por

meio do uso de difrac@o de raios-X.
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5. CONCLUSOES

Com base nos resultados obtidos, pode-se concluir que:

Caracterizacio da CCA residual

A CCA residual utilizada apresentou em sua composi¢do quimica 96% de 6xido de
silicio, 3% de teor de carbono, e apenas 2,24% de 6xido de potdssio. No entanto, foi
verificado na andlise de difracdo de raios-X que trata-se de uma cinza cristalina, com a

presenca de picos de cristobalita.

Avaliacao da pozolanicidade

Na avaliagdo de pozolanicidade da cinza, observou-se que as argamassas produzidas
com 35% de CCA ndo atingiram a resisténcia minima estipulada pela NBR 12653. O
ensaio de condutividade elétrica também mostrou que a cinza ndo apresenta uma boa
reatividade ao entrar em contato com Ca (OH),. Desse modo, concluiu-se que a CCA
residual utilizada nesse trabalho pode fazer parte da matriz cimenticia como material
fino de preenchimento, o que fisicamente contribui para o aumento da resisténcia do

cimento (efeito filler) e ndo como um material pozolanico.

Curvas do calor de hidratacao das misturas com CCA e pastas de cimento Portland

Para as curvas de hidratacdo com o cimento CP III, a pasta do cimento apresentou
como temperatura maxima 50 °C, enquanto que as temperaturas maximas obtidas pelas
misturas de cinza e cimento foram da ordem de 44 °C.

Para as curvas de hidratacdo com o cimento CPV-ARI houve maior diferenciacdo entre
as temperaturas maximas obtidas, visto que a pasta atingiu 72 °C, enquanto que a CCA
05 apresentou 64 °C. As cinzas de queima controlada apresentaram valores inferiores a

cinza residual.

Caracterizacao fisica e mecanica das argamassas

Na caracterizacdo mecanica das argamassas, a partir da andlise estatistica dos dados

concluiu-se que para os corpos-de-prova que ficaram expostos em laboratério, a
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medida que se aumentou o tempo de exposicao, houve também um aumento no valor
da Tensdao. E quanto ao teor de substituicdo, as argamassas com 5% de CCA
apresentaram bons resultados quanto a Tensdo, similares ao da testemunha.

Para os corpos-de-prova que ficaram expostos ao ambiente externo, verificou-se que
com relacdo ao tempo de exposi¢do, que para a idade de 28 dias os valores de Tensao
foram inferiores aqueles dos corpos-de-prova que ficaram expostos por 4 € 5 meses.
Quanto ao teor de substituicdo houve uma queda acentuada nos valores de tensdo para
as argamassas com 5% de CCA, essa diferenca deve ser atribuida a problemas no
processo de produgdo dos corpos-de-prova, visto que, entre as argamassas testemunhas
e argamassas com teores de 10%, 15% e 20%, ndao houve diferenca estatistica
significativa.

Para os corpos-de-prova submetidos aos ciclos de imersdo e secagem, a medida que se

aumentou o teor de cinza, houve uma queda nos valores de tensdo, com exce¢do da
argamassa com teor de 20% de CCA, que apresentou média de tensdo superior as
demais.

Para os valores de VPU, verificou-se que entre os fatores considerados: tipo de
exposi¢do, tempo de exposi¢do e teor de substituicdo ha diferenca estatistica
significativa entre estes. Para o tempo de exposicao os corpos-de-prova que ficaram
expostos por mais tempo (5 meses) apresentaram vantagens sobre os demais.
Entretanto, para o periodo de 4 meses, verificou-se menores médias de VPU. Quanto
aos tipos de exposi¢do, os corpos-de-prova que ficaram no laboratério tiveram pequena
superioridade em relacdo aos que ficaram expostos ao ambiente. E quanto ao teor de
substituicdo, a medida que se aumenta o teor, menores sdo os valores de média de
VPU; a argamassa testemunha apresentou diferenca estatistica entre as demais.

Para os valores da densidade aparente, concluiu-se que para os tipos de exposi¢do nao
ha diferenca estatistica entre eles. E quanto ao tempo de exposicdo, os menores valores
de densidade foram para os corpos-de-prova que ficaram expostos durante 4 meses.
Entre o periodo de 28 dias e 5 meses ndo houve diferenca estatistica. Com relacdo ao
teor de substitui¢do, a medida que se aumenta o teor de CCA, hd uma diminui¢do na
densidade aparente do material. Pode-se afirmar que a cinza na matriz cimenticia torna

o material menos denso do que a testemunha.
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Microscopia Eletronica de Varredura
e Naio foi possivel verificar com o uso da MEV possiveis anomalias nas argamassas

decorrentes dos tipos de exposi¢do que foram submetidas.

SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

e Para melhor visualizagdo e andlise das microscopias € necessario proceder-se
inicialmente a andlise de difracdo de raios-X das argamassas em seu estado endurecido.

e O tempo de exposicdo das argamassas nos ensaios de durabilidade deve ser muito
superior ao periodo de 5 meses, para que se possa detectar degradacao do material.

e Avaliar o efeito da compacidade da argamassa por meio de ensaios de permeabilidade

e absorc¢do de 4gua.
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ANEXOS

= Analise Granulométrica das Cinzas de casca de arroz - Amostra CCA 01
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| OBSEF!VACOES:ﬁ ; a! preparatéo da -a;'nosl:re. nc acerdo com NBR 645-7-,;“86_ [ NOTA; Os resultades dests ensaio tém
| | significagéo restrita e se aplicam tac
j 2 | semente as amostras analisadas, |
DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
PENEIRAS 200 100 &0 40 30 16 10 4 8" aM” 1 1%" 2
At : | ‘ R R
2l | | | | g
7l = i ! S
QG I I 1 | I I 1 1
| | ' 1 Tyl |gEpe
- I I 1 1] I I 1 1
8(} i 1 o I 1 i I t I 1
" /ff | | P i i i | SR
= | 1 I 1 1 I ] 1 1 I I I 1 1
= i | | e | | i | e
E G | | Ve i i | | o
e /,{ ; TG : : : i
& | i o5 I i | Sy
B ] | i i . i i | Tt |
& 50 - l e e i ! ! l
s / | ey ' R
T | i i ¥ i | i |
St ot e e e
i ; i i Vs
[G] 3 ' 1 I 1| e )
= 40 - I > et : T ek
= I 1 i 1 )7 e
ok | | | i il o
o L i G A e
& 30 i SR VR TR v e \ i e
s ] i 1 1 fert ' i 1 I Ly
. i I | I 1 1 I | | 1 T Aok
20 35 ; AR e 1 | | ; W
| 1 | | ' 1 | I L oy
- 1 I 5 1 4 I 1 1 1 b 1
£ ] 1 | | i 1 | I [ ] | i
10 i e S | i ; i
7 ; 1 : e p gt e
il | | " i | ) iy (e W
Q T T T i T II\| T T s | !II. - T T T ] {3 ; f T T k T III‘_ x ‘\ . ) : T TT
0,001 0,01 0,1 1 10
DIAMETRO (mm)
CLASSIFICACAO - NBR 6502/95
. ! AREIA PEDREGULHO -
ARGILA | SILTE o eBE% 0,0%
1,6% 69,5% FINA | MEDIA GROSSA | FINO ‘ MEDIO | GROSSO
} 28,9% \ 0.0% 0,0% 00% |  00% 0,0%
0,002 0,06 0,2 0,6 2 6 20 60

DIAMETRO DAS PARTICULAS (mm)

Supervisor de Ensaios

Campinas, 8 de margo de 2007.

Respensavel Técnico

E vedada a reprodugéo parcial deste relatério.

Departamento de Geotecnia e Transportes
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- Amostra CCA 02
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E vedada a reprodugao parcial deste relatdrio.
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- Amostra CCA 03

 — ‘ I ; ST e PR KL
g\"), FEC  RELATORIO DE ENSAIO N2 03 i
N | B ;
‘Ehlﬁ!' | J
s DG [ ENSAIO DE GRANULOMETRIA - NBR 7181/84
3 \NTERESSI;D‘O ) OBRA : ’ '
MICHELLE
ENDERECO Ry 7 : :C;EAL z R EREN
FUHO/AMOGTRNI.MDO-. 1 PF!’&FAUND\D;\DEV A I ES’TA’Cé;JL&;DG SRR MBORQTGHIQTA DATA DO ENSAIO
CCAO3 4 MICHELLE 28/2/2007
DESGRI(;AQ DA AMOSTRA DATADE RECEBII&NTO REG. DO LABORATORIO VISTO

CINZA DE CASCA DE ARRQZ

814/97

peneiras, !'densimetro, balanga

' EQUIPAMENTO UTILILIZADO: . :
DATA DE AFERIGAO DO EQUIPAMENTO: 17/06/97
OBSERVAGOES: a) preparacdo da amostra de acordo com NBR 6457/86 NOTA: Os resultados deste ensaio tém
> signiticagéo restrita & s8 aplicam tdo
somente as amostras analisadas.
; DISTRIBUICAO GRANULOMETRICA
PENEIRAS 200 100 T80 - 40 20 6 10 4 e w1 A 2
L T ‘ . T Ry
= | I i 1 | i 19
| [ i I I e A
i j /E/d. o | 1 | By
a0 ! i i
-1 1 i I 3 1 1 I I 1 1 !
] 7/ iy e el e
&l 1o | | 1 I i } 1 i gl fiers
80 o e t e -+ t
-] 1 : I 1 I I I 1 I I 1 L
5 e K Gt i i | | I e
, e ST 1 i I i I fa
e s [ : ! i i S
<] o R e o S G
&1 | I s I i | i L
Bl i i fh : i i ) e
Lo whl i o | fe gy o b
w Y e | | | \ 1 i
3. Pl e RS e i
50 ; T T ‘
s 7 e | | i e
w LM | 1 | | ! | Fiot s
Lty | i e i = | i b baa
= 40 Ty ety ' T 5 i
Z i | 1A ! | oo |
L n I I 1 1 I I I i 1
B LR o
C 30 - ! ; ' i
il pe R e i b |
£ \ ; W i \ i iy |
€ i i iy ! I i BT o
20 A el
Ly e i i i
] i I 1y | i i R i
2 i i | | a ! i 1
: L
10} : e bt
3l i | i | i i |35 i)
z i i | | 3 ) i e e
= I I 1 1 ] 1 1 I I 1
[o3 TT TR Te T L PR 7 S 5 R e S i
0,001 0,01 01 1 10 100
DIAMETRO (mm)
CLASSIFICACAO - NBR 6502/95
| | AREIA PEDREGULHO
ARGILA | SILTE 6.6% : 0,0%
2,3% ‘ 91,1% FINA MEDIA GROSSA FINO MEDIO GROSSO
| | e6% 0.0% 0,0% 0,0% 0,0% 0,0%
0,002 0,06 0,2 0,6 2 6 20 80

DIAMETRO DAS PARTICULAS (mm)

Supervisor de Ensaios

Departamento de Geotecnia e Transportes

Responséavel Técnico
Campinas, 28 de fevereiro de 2007.

E vedada a reprodugio parcial deste relatério.

Laboratdrio de Mecanica dos Solos e Estradas

111



- Amostra CCA 04
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- Amostra CCA 05
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=  Analise Granulométrica da CCA 05 - a laser

RESULTADOS DE ANALISE DE TAMANHO DE PARTICULAS

Detalhes da Amostra

Historico: Certificado: 774/07 Run Number: 15
Arquivo: 774 Record Number: 33
Sample Path: C\SIZERS\DATA\20074
Motas: AMOSTRA: Amostra 1

CLIENTE: MICHELLE SANTOS RODRIGUES

Meio de Dispersdo: agua deionizada Dispersante: calgon

WYeloc. bomba: 7T0% ultrassom: 1 min.

Medida:

Analise: 10 Oct 2007 10:41PM
Fonte de Resultados: Média

Detalhes do Sistema
Range Lens: 300RF mm Beam Length: 2.40 mm

Sampler:

Presentation: 3TFD [Particle R.I. = ( 25935, 0.0100); DispersantR.l.= 1.3300]

Analysis Model: Polydisperse
Madifications: None

Resultados Estatisticos

Obscuration: 22.4 %

Residual: 0.570 %

Tipo de Distribuigdo: Volume Concenfragio= 0.0227 %Vel Densidade= 2.650 g/ cub. cnirea SuperfEspec.= 0.3076sq.m/g
Diametros Médios: D{v,01)= 3.04um Dv,0.5)= 164Tum

D[4,3]= 22.06um D[3,2]= 7.36um Span = 2.849E+00

Dv,0.9)=

4981 um

Uniformidade = 8 926E-01

No Intervalo % [

iam.Superior (um

) Acum.Abaixo%

Didm.Inferior (um] Mo Intervalo % Didm.Superior (um)Acum.Abaixo% | Didm.Inferior {um
0.05 0.00 0.06 0.00 6.63
0.06 0.00 0.07 0.00 T.72
0.07 0.00 0.08 0.00 9.00
0.08 0.00 0.09 0.00 10.48
0.09 0.00 0.1 0.00 12.21
0.11 0.00 0.13 0.00 14.22
013 0.00 015 0.00 16.57
0.15 0.00 017 0.00 19.31
017 0.00 0.20 0.00 2249
0.20 0.00 0.23 0.00 26.20
0.23 0.00 0.27 0.00 3053
0.27 0.00 0.31 0.00 35.56
0.31 0.00 0.36 0.00 4143
0.36 0.01 0.42 0.01 48.27
042 0.05 0.49 0.05 56.23
0.49 0.09 0.58 0.15 65.51
0.58 0.16 0.67 0.30 76.32
0.67 0.24 0.78 0.54 88.91
0.78 0.35 0.91 0.89 103.58
0.91 0.48 1.06 1.38 12067
1.06 0.64 1.24 2.01 140.58
1.24 0.80 1.44 2.82 163.77
1.44 0.99 1.68 381 190.80
1.68 1.22 1.95 5.03 22228
1.95 1.46 2.28 6.49 258.95
2.28 1.73 2.65 8.21 301.68
2.65 2.00 3.09 10.22 35146
3.09 229 3.60 12.51 409.45
3.60 2.58 419 15.09 477.01
419 287 4.88 17.96 55571
488 3.14 569 21.10 647 41
5.69 3.40 6.63 24.50 754.23

3.65
3.89
414
4.42
471
5.01
531
559
5.82
6.02
5.86
544
476
3.91
3.04
217
1.31
0.45
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00
0.00

0.00

7.72
9.00
10.48
12.21
14.22
16.57
19.31
2249
26.20
3053
35.56
4143
4827
56.23
6551
76.32
88.91
103.58
12067
140.58
163.77
190.80
22228
256.95
301.68
351.46
409.45
477.01
b55.71
647.41
75423
878.67

28.15
32.04
36.19
40.60
4531
50.32
55.64
61.23
67.04
73.07
78.93
84.36
89.13
93.03
96.07
98.25
99.55
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00
100.00

100.00
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Cimento Portland de Alto Forno (CPIII-RS-32)

Caracteristicas do cimento na pagina:

http://www.votorantim-cimentos.com/produtos/hotsite/cimento/base.htm

COMPOSICAO DO CIMENTO
Tipo Sigla Classe Norma Clinquer + Calcério Escoéria
Gesso
I CPII RS 32 5735 25a65% 0as% 35a70 %

Caracteristicas fisicas e mecanicas do cimento

Finura Tempo de Pega Expansibilidade Resisténcia a Compressiao (MPa)
Residuo Area
na Especifica
peneira (m¥/kg) Inicio Término A Frio A quente 1 3 7 28
75 mm (h) (h) (mm) (mm) dia dias dias dias
(%)
< 8,0 > 1,0 < 12,0 <50 <50 -- > 12,0 > 23,0 > 40,0
Caracteristicas quimicas do cimento
Residuo
Insoluvel Perda ao Fogo MgO (%) SO; (%) CO, (%) S (%)
(%) (%)
<15 < 46 - < 4,0 <30 <1,0
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