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RESUMO

O contexto mundial de preocupacao em relagdo ao meio-ambiente, seu uso desenfreado e a
emissdo dos gases estufa, principalmente a emissdo de dioxido de carbono destacou a
importancia da pesquisa para se buscar novas alternativas sustentaveis nos meios de producéo,
dentre eles se encaixa a industria do cimento Portland. A proposta deste estudo € uma nova
alternativa sustentavel para a construcdo civil, estudando a cinza de folha de bambu (CFB)
como material pozolénico para ser utilizado como substituicdo parcial do cimento Portland. A
cinza de folha de bambu foi produzida através de um processo de autocombustdo sem
temperatura controlada, e foi caracterizada fisica e quimicamente através dos ensaios de
Fluorescéncia de Raio — X (FRX), determinacéo do teor de silica amorfa, Difratometria de Raio
— X (DRX), Granulometria a Laser, Microscopia Eletronica de Varredura por Emissao de
Campo (FESEM), Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) e
Analise Termogravimétrica (TGA). Sua reatividade foi analisada através dos ensaios de
condutividade elétrica e pH, ensaio de Frattini e pastas de Cal/CFB e Cimento/CFB, as quais
foram submetidas aos ensaios de FTIR, TGA e FESEM. Para avaliar sua influéncia na
argamassa no estado fresco e endurecido, foram realizados os ensaios de indice de consisténcia
e 0 ensaio de resisténcia a compressdo, comparando-se as argamassas com substituicdo parcial
do cimento a uma argamassa controle, sem adi¢cdo mineral. Ja a influéncia da cinza na
durabilidade foi analisada através da porosimetria por intrusdo de mercurio e da capacidade de
neutralizacdo acida. Através dos resultados obtidos, concluiu-se que a CFB estudada é formada
principalmente por silica (74,23%), %), sendo que 92,33% desse 6xido se trata da silica amorfa.
O tempo de moagem Otimo da cinza € de 50 minutos. A fluidez da matriz cimenticia é
prejudicada com a adi¢cdo da cinza, porém continua aceitdvel. A CFB foi classificada como
altamente reativa, o que refletiu na sua influéncia no comportamento mecéanico e na
durabilidade das matrizes cimentantes. Todas as argamassas com substituicdo parcial
apresentaram resisténcia a compressao similar a argamassa controle com apenas 3 dias de cura
e para as seguintes idades. Na analise de porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM), pastas
com substituicdes com teores de 20% e 30% de CFB apresentaram maior tortuosidade ou menos
poros conectados do que a pasta de controle. Dessa forma, 0 método de autocombustao provou
ser bem-sucedido e a CFB trata-se de uma alternativa adequada e sustentavel para ser utilizada
como substituicdo parcial do cimento Portland em matrizes cimentantes.

Palavras-chave: Cinza de folha de bambu. Material pozolanico. Sustentabilidade.
Caracterizagéo. Reatividade. Durabilidade. Comportamento mecanico.



ABSTRACT

The global context of concern for the environment, its unrestrained use and emission of
greenhouse gases, especially the emission of carbon dioxide, highlighted the importance
of research to find new sustainable alternatives in the means of production, among them,
the Portland cement industry. The proposal of this study is a new sustainable alternative
for civil construction, studying bamboo leaf ash (BLA) as pozzolanic material to be used
as partial replacement of Portland cement. The bamboo leaf ash was produced by a
process of autocombustion without temperature control, and was characterized physically
and chemically by means of X - Ray Fluorescence (FRX), determination of the
amorphous silica content, X - Ray Diffractometry (XRD), Laser Granulometry, Field
Emission Scanning Electron Microscopy (FESEM), Fourier Transform Infrared
Spectroscopy (FTIR) and Thermogravimetric Analysis (TGA). The reactivity analysis
was carried out by means of electrical conductivity and pH measurements, Frattini
analysis and calcium hydroxide / CFB and Cement / CFB pastes, which were assessed by
FTIR, TGA and FESEM analysis. In order to evaluate its influence on the mortar in the
fresh and hardened states, the tests of consistency index and compressive strength were
carried out, comparing mortars with cement partial replacement with a control mortar,
without mineral addition.
The influence of the ash on durability was analyzed by means of mercury intrusion
porosimetry analysis (MIP) and acid neutralization capacity. The results obtained showed
that the studied CFB is mainly composed of silica (74,23%), 92,33% of which are
amorphous silica. The optimal milling time of the ash is 50 minutes. The fluidity of the
cementitious matrix is impaired with the addition of ash but remains acceptable. The CFB
was classified as highly reactive, which reflected in its influence on the mechanical
behavior and durability of the cementitious matrices. All the mortars containing CFB
presented very similar compressive strength to a control mortar after only 3 days of curing
and at the following tested curing ages: 7, 28 and 90 days. In the mercury intrusion
porosimetry analysis, the pastes with 20 and 30% CFB content presented higher tortuosity
or fewer connected pores than the control paste. Thus, the auto-combustion method
proved to be successful and CFB is a suitable and sustainable alternative for OPC partial
replacement in cementitious matrices.

Keywords: Bamboo leaf ash. Pozzolanic material. Sustainability. Characterization.
Reactivity. Durability. Mechanical behavior.
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1 INTRODUCAO

O presente trabalho foi realizado com apoio da Fundacdo de Amparo a Pesquisa do
Estado de S&o Paulo - (FAPESP), através da bolsa de mestrado, processo n°® 2016/16403-5, e
da bolsa BEPE, processo n°2017/21563-4.

A proposta deste estudo é uma nova alternativa sustentavel para a construcao civil,
estudando a cinza de folha de bambu (CFB) como material pozolanico para ser utilizado como
substituicdo parcial do cimento Portland e é resultante da parceria entre o grupo de pesquisa
Materiais Alternativos de Construgdo — MAC (Unesp — Ilha Solteira) e o0 grupo de pesquisa
Quimica de los Materiales (GIQUIMA) da Universidad Politécnica de Valencia (UPV) —
Espanha.

Com a finalidade de se estudar a cinza de folha de bambu produzida através de um
processo de autocombustdo, procedeu-se a caracterizagao deste material fisica e quimicamente
através dos ensaios de Fluorescéncia de Raio — X (FRX), Determinacdo do Teor de Silica
Amorfa, Difratometria de Raio — X (DRX), Granulometria a Laser, Microscopia Eletrdnica de
Varredura por Emissdo de Campo (FESEM), Espectroscopia de Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR) e Analise Termogravimétrica (TGA). Sua reatividade foi
analisada através dos ensaios de condutividade elétrica e pH, ensaio de Frattini e pastas de
Cal/CFB e Cimento/CFB, as quais foram submetidas aos ensaios de FTIR, TGA e FESEM.
Para avaliar sua influéncia na argamassa no estado fresco e endurecido, foram realizados os
ensaios de indice de consisténcia e ensaio de resisténcia a compressao, comparando-se as
argamassas com substituicdo parcial do cimento a uma argamassa referéncia, sem adicdo
mineral. Ja a durabilidade foi analisada através da porosimetria por intrusdo de mercdrio e da

capacidade de neutralizacdo acida.

O material proposto ainda ndo possui um campo de pesquisa aprofundado, a analise da
CFB como material pozolanico para construgéo civil foi iniciada por Dwivedi et al. (2006) e
Singh et al. (2007). Atualmente, foi citado em cinco artigos em revistas de grande impacto,
sendo eles o de Villar-Cocifia et al. (2011), Frias et al. (2012), Rosello et al. (2015), Villar-
Cocifia et al. (2018) e Villar-Cocifia et al. (2019). Os artigos tratam de cinzas produzidas em
fornos com temperatura controlada, porém, esta pesquisa se diferencia por analisar uma cinza

produzida através de um processo de autocombustdo, sem controle de temperatura,
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aproximando-se do modo de queima em termoelétricas, este método de producéo produz uma

cinza mais realista do que aquelas obtidas através de forno elétrico com controle de temperatura.
1.1 IMPORTANCIA DO TEMA

A Conferéncia de Estocolmo, em 1972, foi um marco na histéria uma vez que se trata
da primeira vez em que cientistas e lideres mundiais se reuniram com o intuito de discutir e
achar solugdes para problemas ambientais, como, por exemplo, a polui¢do do ar. Desde entdo
0 meio-ambiente e a preocupacdo com sua deterioragdo passaram a Ser uma preocupagao
mundial crescente. Em 1987, a Comissdo Mundial sobre o Meio-Ambiente e Desenvolvimento,
pertencente a Organizacao das Nacdes Unidas (ONU), popularizou o termo ‘“‘crescimento
sustentavel” (SEYFANG, 2003). Crescimento sustentavel foi definido entdo como
“[...]desenvolvimento que atende as necessidades do presente sem comprometer a capacidade

das gerac@es futuras em atender as suas proprias necessidades” (BRUNDTLAND et al., 1987).

Em 1988, foi criado o Painel Intergovernamental sobre Mudancas Climaticas (IPCC),
cujo papel principal era:
Avaliar de forma compreensiva, aberta e transparente, as informacdes cientificas,
técnicas e socioecondmicas relevantes para o entendimento do principio cientifico
sobre o risco de mudancas climaticas induzidas pelo homem, seu potenciais e opg¢ées

para adaptacdo e mitigacio (PAINEL INTERGOVERNAMENTAL SOBRE
MUDANCAS CLIMATICAS - IPCC,2013)

Dessa forma, o efeito estufa passou a ser uma preocupacdo global e tema de vérias
conferéncias internacionais. O principal foco dessas conferéncias era criar medidas para
diminuir a emissdo dos gases causadores do efeito estufa, sendo um dos principais o diéxido de
carbono (CO2). Em 1997, foi criado o Protocolo de Kyoto, que diferentemente das conferéncias
promovidas pela ONU que apenas encorajava paises emergentes a estabilizar suas emissdes dos
gases do efeito estufa, o protocolo os obriga a isso. (GALLO; FACCILONGO; LA SALA,
2017).

Esse contexto de preocupagcdo mundial em relacdo ao meio-ambiente, seu uso
desenfreado e a emissdo dos gases estufa destacou a importancia da pesquisa para se buscar
novas alternativas sustentaveis nos meios de producdo, dentre eles se encaixa a industria do

cimento Portland.

O cimento Portland é um produto com altos indices de emissao de dioxido de carbono,

a producdo de uma tonelada do mesmo gera em torno de 0,9 toneladas de CO, (HABERT et.
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al, 2010). Além disso, a producdo do cimento consome elevadas taxas de energia para atingir
as altas temperaturas requeridas durante o processo e tem como matérias primas o calcéario e a

argila, materiais de carater ndo renovavel, ou seja, podem se tornar escassas algum dia.

Em adicéo a isso, 0 bambu se destaca por ser uma planta com diversas finalidades e por
sua facilidade de crescimento em lugares degradados, mas também por seu alto sequestro de
dioxido de carbono, um estudo feito por Sohel et al. (2015) destaca o potencial do bambu nesse

campo, muito mais promissor que Varias espécies de arvores.

Entretanto, do seu cultivo gera-se o residuo da folha de bambu, a qual é queimada em

aterros, gerando impactos negativos no meio ambiente.

Sendo assim, a substituicdo de parte do cimento Portland por cinza de folha de bambu
(CFB), proposta da pesquisa, serve como alternativa sustentavel para o mitigar os problemas
mencionados: diminuir a producdo de didxido de carbono gerado pela industria do cimento e
sua producdo utilizando materiais ndo renovaveis, o que também fara com que os residuos do
cultivo do bambu tenham uma finalidade apropriada, diminuindo seu impacto no ambiente, 0
uso da folha como biomassa para ser usada em termoelétricas também mitigara o alto consumo
de energia pela inddstria do cimento, além de promover o cultivo do bambu, planta com grande

potencial de sequestro de didxido de carbono como mencionado.

Dessa forma, o material proposto por esse estudo, trata-se de uma alternativa sustentavel
para a construcdo civil com carater inovador, uma vez que a cinza de folha de bambu ainda ndo

apresenta um campo de pesquisa aprofundado.
1.2 ESTRUTURA DO ESTUDO

A partir da Introducdo e Importancia do tema, a dissertagdo foi organizada em seis

capitulos, apresentados da seguinte forma:
O capitulo 11 consta os objetivos gerais e especificos da dissertacao.

O capitulo 111 apresenta a revisdo bibliogréafica, descrevendo a producdo do cimento e
seu impacto no meio ambiente; histdrico, classificacdo e reacdo dos materiais pozolanicos; além

de uma abordagem sobre o que ja foi estudado da cinza da folha de bambu.

No capitulo IV, sdo mostrados os materiais utilizados para a realizacdo da parte

experimental, assim como a descri¢cdo sobre a metodologia empregada.
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O capitulo V expbe os resultados dos ensaios executados, bem como as analises e

discussdes do mesmo.
O capitulo VI apresenta as conclusdes do trabalho.

Finalmente, no Capitulo VII, estdo as referéncias bibliograficas utilizadas neste
trabalho.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Estudar o potencial da cinza da folha de bambu como nova alternativa sustentavel para

a substituicdo parcial do cimento Portland em matrizes cimentantes.
22  OBJETIVOSESPECIFICOS

o Produzir a cinza da folha de bambu, caracterizando-a fisica e quimicamente e

avaliar seu carater pozolanico.

o Estudar a reatividade pozolanica da cinza da folha de bambu através de ensaios
especificos.
o Produzir argamassas com diferentes porcentagens de substituicdo da cinza para

se determinar qual o melhor teor de substituicdo, relacionando os resultados microestruturais e

mecanicos.

. Estudar a influéncia da cinza na durabilidade de matrizes cimentantes.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 CIMENTO PORTLAND

3.1.1 A producao do cimento portland e 0 meio-ambiente

O cimento Portland é um aglomerante hidraulico, inorgénico, finamente dividido e
guando misturado com agua forma uma pasta que endurece devido a seus produtos hidratados,

depois de endurecida a pasta mantém sua resisténcia e estabilidade mesmo sob o efeito d’agua.

O cimento tem como matérias primas a argila e o calcario. Esses materiais ndo-
renovaveis sdo extraidos de jazidas, moidos até atingirem uma granulometria bem fina e
misturados em proporcdes pré-determinadas dependendo das caracteristicas que se deseja obter.
Depois de moidos, o material é calcinado em temperaturas de aproximadamente 1450°C, em
que sofrem reagdes quimicas e o clinquer é produzido. Depois de resfriar o clinquer, sdo
acrescentados a gipsita (sulfato de célcio) e outras adi¢Ges, entdo o material € moido novamente
até virar um po fino, o cimento Portland (NEVILLE, 2010). A Figura 1 mostra uma ilustracédo

representando a fabricagcdo do cimento Portland.

Figura 1 - Figura representativa da fabrica¢do do cimento Portland
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Fonte: Internacional Energy Agency — IAE (2009)
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Além de se usar matérias primas que podem se tornar escassas futuramente, a producéo
de cimento libera grandes quantidades de didxido de carbono. Sua producdo mundial €

responsavel por cerca de 5% das emissdes antropogénicas de CO2 (IEA, 2009).

A emissdo do dioxido de carbono se da de duas formas durante a sua producéo: através
da calcinacdo do calcario, a descarbonatacéo, e por causa da combustao de combustiveis fosseis
(MOHAMMED, 2017). Além disso, a producdo de cimento Portland consome altos indices de
energia, sendo responsavel pelo consumo de 2% da energia primaria global e 5% do consumo
mundial de energia por industrias (WORRELL et al., 2001).

3.1.2 Hidratacao do cimento Portland

Os principais constituintes do cimento sdo silicato tricalcico, silicato dicalcico,
aluminato tricalcico e ferroaluminato tetracalcico. Esses compostos sdo comumente abreviados
para Cs3S (alita), C2S (belita), CsA e C4AF (NEVILLE, 2010).

Esses materiais quando reagem com a agua formam os produtos hidratados como é

demonstrada pela Figura 2.

Figura 2 - Hidratacdo do cimento (C = Ca0), (S = Si0,), (A = Al>03), (H = H20)

Cimento

C/S/A Portlandita
CH

Fonte: Proprio autor.

Os silicatos e aluminatos célcico hidratados sdo responsaveis pelo endurecimento e
resisténcia do cimento endurecido, a portlandita ou hidréxido de célcio, da alcalinidade a matriz

cimenticia e a etringita atrasa o tempo de pega.
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3.2  MATERIAIS POZOLANICOS

3.2.1 Histérico e classificacédo

O termo “pozolana” ¢ derivado da regido de Pozzuoli, uma vez que as cinzas derivadas
dessa regido eram as mais famosas utilizadas nas construcdes do Império Romano. A pozolana
era misturada com a cal para gerar um material com propriedades cimenticias. Exemplos de
construcdo utilizando-se a pozolana é o Pantheon em Roma (Séc Il a.C) e a Pont du Gard na
Franca (Séc. 1 a.C.) (SEGUI et al., 2013).

Atualmente as pozolanas tém sua origem de forma mais vasta do que somente de origem
vulcanica. Sendo assim, elas sdo classificadas de duas formas, as pozolanas naturais e as
pozolanas artificiais (MASSAZZA, 1993).

As pozolanas naturais tém sua origem em rochas ou minerais vulcanicos, sdo materiais
que quando encontrados na natureza ja possuem propriedade pozolanica, ndo estdo atreladas a
atividades antropogénicas de producdo, tendo apenas que passar por processos de britagem e
moagem, porém possuem impurezas que podem influenciar negativamente sua reatividade, o
que faz com que a maioria das pozolanas naturais tenham que passar por um processo de
ativacdo térmica. Sao exemplos de pozolanas naturais os tufos vulcanicos e rochas sedimentares
(terras diatomaceas) (TASHIMA, 2006; MASSAZZA, 1998).

Sua utilizacdo como substituicdo parcial do cimento pode amenizar as emissoes de
dioxido de carbono, porém nédo é considerada uma alternativa sustentdvel uma vez que séo
materiais que tém que ser extraidos para sua utilizacdo, ou seja, causam impacto ambiental e

nao sao renovaveis.

As pozolanas artificiais ttm como maior caracteristica a sua origem em atividades
antropogénicas, sdo derivadas de materiais que a principio possuem pouca ou nenhuma
atividade pozolanica, mas quando passam por processos que modificam sua estrutura fisica e/ou
quimica adquirem reatividade (MASSAZZA, 1998).

Atualmente sdo associadas a subprodutos ou residuos de indUstrias ou agroindustrias.
Alguns exemplos de pozolanas artificiais sdo: cinza volante, escoria de alto forno, silica ativa,
cinza de casca de arroz, cinza do bagaco de cana de agucar, cinza da folha de cana de acUcar e

a propria CFB.
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3.2.2 Materiais Pozolanicos segundo a ABNT e ASTM

A ABNT (2014) e a American Society for Testing and Material - ASTM (2015) definem
materiais pozolanicos como sendo materiais “silicosos ou silicoaluminosos que, por si so,
possuem pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas que, quando finamente divididos e na
presenca de agua, reagem com o hidréxido de célcio para formar compostos com propriedades
aglomerantes” e fazem especificagdes como, por exemplo, para ser um material pozolanico a

soma dos Oxidos de silicio, aluminio e ferro deve ser maior que 70%.

A cinza de folha de cana-de-acUcar estudada por Moraes (2015) apresentou uma soma
dos Oxidos mencionados de 42,7%, 0 que ndo estd de acordo com a norma, porém ao ser
estudada a reatividade da cinza com pastas de cal/pozolana, com propor¢do de 3:7, a pasta
apresentou alta reatividade ao consumir 100% da cal com apenas 3 dias de cura, como mostra
a Figura 3.

Figura 3 - Resultados do ensaio de analise termogravimétrica (curvas DTG) para as pastas de
cal/pozolana
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Fonte: Moraes (2015)

Dessa forma, faz-se uma critica as normas, uma vez que estabelecem padrdes que ndo
tém fundamentacgdo a serem seguidos, ndo mencionando nada sobre a importancia de os 6xidos
serem amorfos. Sendo assim, destaca-se a importancia da analise profunda e de ensaios
diferentes para se averiguar a pozolanicidade de determinados materiais, uma vez que 0S

resultados dos ensaios se completam, e a importancia da busca de pesquisadores para
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desenvolver novos ensaios agregando conhecimento para o estudo cientifico de materiais

pozolanicos.

3.2.3 Reagéo Pozolanica

Embora os materiais pozolanicos sejam investigados ha anos, € dificil enquadra-los em
uma regra especifica a ser seguida, pois se tratam de um grupo de materiais heterogéneos, o que
se pode afirmar é que sdo materiais que reagem com o hidréxido de célcio, adquirindo

propriedades aglomerantes.

Os materiais pozolanicos possuem algumas caracteristicas que auxiliam na sua reagédo
com o hidroxido de célcio, sdo elas: a presenca de silica ou silica-aluminas amorfas, sdo

materiais finos e com alta superficie especifica.

Quando misturados em argamassa ou concretos como uma adi¢do ou substituicdo
parcial do cimento, as pozolanas agem fisica e quimicamente nas matrizes cimenticias.
(APRIANTI et al, 2015).

Quimicamente, as silicas (S) e aluminas (A) amorfas presentes na pozolana reagem com
a portlandita (C-H) formada na hidrata¢do do cimento, como visto no item 3.1.2, produzindo
mais silicatos e aluminatos calcico hidratados (C-S-H, C-A-H, C-S-A-H), aumentando a
resisténcia da matriz (SENHADJI et al, 2014).

Para ocorrer a reacdo pozolanica, é imprescindivel que os ¢xidos possuem uma
configuracdo amorfa, uma vez que materiais cristalinos possuem uma estrutura geomeétrica

ordenada, dessa forma se tornam materiais inertes.

Os materiais amorfos, em busca dessa estabilidade, se tornam materiais reativos. Por
isso, a fase de queima para a produgdo da cinza é de fundamental importancia. Elevadas
temperaturas, longos periodos de queima, assim como 0 modo de queima podem levar a uma

cristalizacdo das particulas da cinza.

Um dos maiores desafios da utilizacdo de biomassas para substituicdo parcial do
cimento, € o fato das termoelétricas utilizarem altas temperaturas e periodos prolongados de
gueima, sem um controle adequado, o que faz com que as cinzas derivadas dessa combustéo

comumente obtenham uma ordenacéo cristalina.
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Fisicamente, a pozolana tem dois efeitos: o efeito filler e o de nucleacéo. O efeito filler
é devido as particulas pequenas da pozolana que preenchem o0s espacos vazios da matriz,
tornando o material mais coeso, dificultando sua ruptura. J& a nuclea¢do permite uma maior
reacdo da particula de cimento, aumentando os produtos hidratados, responsaveis pela

resisténcia mecanica. Ambos estéo relacionados com a distribui¢do granulométrica da particula.

Em um estudo realizado por al-Swaidani, Aliyan e Adarnaly (2016), eles analisaram o
comportamento da mesma escoria vulcanica com quatro finuras de Blaine diferentes em
argamassas com substituicdo parcial do cimento, em massa, de 25%, 30% e 35%. A pesquisa
mostra que a finura, associada a um menor diametro, influencia diretamente a hidratacdo do
cimento, principalmente nas primeiras idades, uma vez que a resisténcia mecanica das

argamassas aumentou substancialmente com o aumento da finura.

A pesquisa de Cordeiro et al. (2009), em seu estudo da cinza do bagaco de cana-de-

acucar, também mostra a influéncia e importancia da granulometria para a reatividade da cinza.

33 USO DE SUB-PRODUTOS DA AGROINDUSTRIA COMO SUBSTITUICAO
PARCIAL DO CIMENTO PORTLAND - UMA ALTERNATIVA SUSTENTAVEL

O uso da silica ativa, escoria de alto forno e cinza volante j& estd amplamente difundido
na construcdo civil, eles ttm em comum sua origem nas industrias. Os materiais pozolanicos
derivados de subprodutos da agroindustria, muito associada a industria alimenticia, estdo sendo
amplamente estudados, porém ainda ndo ganharam muito espaco na construcdo civil, o que é
um fator negativo pois também apresentam bons resultados e, principalmente em paises
emergentes, a quantidade de subprodutos com origem agroindustrial superam os produzidos em

outras industrias.

Moraes et al. (2015) realizou um estudo sobre a cinza da folha de cana-de-agtcar (CF),
pesquisa atrelada ao MAC em parceria com 0s pesquisadores da ICITECH. Ensaios
semelhantes aos propostos desse estudo mostraram que a CF possui reatividade pozolanica e
quando usado como adi¢do mineral em argamassas, com teores de substituicdo em massa do
cimento Portland de 15, 20, 25 e 30%, apresentou resisténcia a compressdo muito proximo ou
superior & argamassa sem nenhuma substituicdo, o que torna o material, do ponto de vista

sustentavel, excelente.
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Outro exemplo é o estudo de Kanning et al. (2014) sobre cinza da folha de banana
(CFBA) obtida através de queima com temperatura controlada em um forno a 900°C, na qual
foi possivel, atraves de ensaios como Espectroscopia de Energia Dispersiva, Fluorescéncia de
Raio — X, Difratometria de Raios — X, entre outros; observar a atividade pozolanica do material.
Essa atividade foi comprovada nos ensaios macroestruturais nos quais todas as matrizes com
adicdo mineral apresentaram maior resisténcia mecanica, em todas as idades, em comparacao a

uma dosagem sem adicéo.

Outro material pozolanico que ainda ndo é comercial € a cinza do bagaco de cana-de-
actcar (CBC). Em seu estudo sobre a CBC, Cordeiro et al. (2012) observou que a cinza vinda
da limpeza da caldeira de uma fabrica de agucar-alcool quando usada como adi¢do mineral com
porcentagem de substituicdo de 20% em massa do cimento, apresentou resisténcia a compressao

muito proximo a dosagem sem nenhuma adi¢éo.

Nesse mesmo estudo, foram feitas dosagens ternarias com CBC e cinza de casa de arroz
(CCA), a qual j& é uma adicdo mineral comercial. As dosagens com as duas cinzas atingiram
um teor de substituicdo alto, 40%, sem precisar de altas quantidades de aditivo. Quando
submetido a ensaios de resisténcia a compressdo, as dosagens ternarias apresentaram

resisténcias proximas ou superiores as dosagens sem nenhuma adicéo.

Rosell6 et al. (2017) estudou a cinza de trés partes diferentes derivadas da palha de
arroz: cinza da folha de arroz, cinza do caule do arroz e cinza da bainha do arroz. Cada parte
apresentou uma composic¢ao quimica diferente. Nesse mesmo trabalho, fez uma analise da
reatividade da palha de arroz calcinada em trés temperaturas diferentes: 450°C, 550°C e 650°C.
Apresentando uma natureza amorfa, mas com presenca de alguns cristais, a cinza apresentou
boa reatividade nas analises termogravimétricas em pastas com cal/pozolana. Sua influéncia
em argamassas tambem foi promissora, uma vez que atingiu resisténcias maior e semelhante
comparado a argamassa controle com 28 dias de cura para argamassas com 10% e 25% de

substituicdo em massa do cimento, respectivamente.

Memon e Khan (2018) estudaram a cinza de espiga de milho, produzida através de um
processo de queima a céu aberto, obtendo uma perda ao fogo de 12,2%. Depois do processo de
calcinagdo, a cinza foi peneirada e dividida em trés amostras com diferentes tamanhos de
particulas retidas, cada amostra passou por um processo de aperfeicoamento diferente,

incluindo processos de re-calcinacdo e peneiramento, e apos esse tratamento, foram misturadas
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novamente, recebendo a nomenclatura de cinza misturada (CA). A CA foi submetida a tempos
diferentes de moagem para se estudar a influéncia da finura e superficie especifica na atividade
pozolanica. Concluindo que o aumento do tempo de moagem ocasionou em um aumento de
reatividade, analisa através do ensaio de Chapelle. As amostras com tempo de moagem igual
ou superior a 60 minutos atingiram a resisténcia mecanica minima requerida por norma para

atividade pozolanica.

Hossain et al. (2016) fez uma revisdo sobre os efeitos na durabilidade (carbonatacéo,
penetracdo de cloreto, ataque de acido, absorgdo de agua, etc.) de concretos e argamassas com
pozolanas como substituicdo parcial do cimento. Concluiu que as pozolanas trazem beneficios
quanto a durabilidade, ressaltando outras vantagens da utilizacdo das pozolanas, como por
exemplo, a reducdo de custos dos materiais de construgdo e a minimizagéo do seu problema de

descarte.

Em sua pesquisa sobre concreto verde, Turk et al. (2015) utilizou 0 método de Avaliacéo
do Ciclo de Vida (Life Cycle Assessment), o qual tem como objetivo avaliar os encargos
ambientais de um produto ou processo e serve para comparar dois produtos entre si em relagao
aos encargos ambientais, para comparar concretos feitos com materiais alternativos (areia de
fundicdo, escoria de aco e cinza volante) e concretos convencionais. A pesquisa mostrou que
concretos feitos com materiais alternativos reduzem de forma muito significativa os impactos
ambientais, em diferentes esferas, como por exemplo, a diminui¢do de emissdo de didxido de

carbono.
3.4 CINZA DA FOLHA DE BAMBU

O bambu possuiu crescimento rapido, se desenvolve em ambientes considerados
degradados e é um recurso natural com variadas finalidades, desde alimenticia até arquitetonica.
Porém, seu cultivo gera um subproduto: a folha de bambu, a qual é queimada em aterros,
gerando a cinza de folha de bambu que ndo possui uma finalidade adequada, se tornando uma
fonte de poluicdo (SCURLOCK; DAYTON; HAMES, 2000)

Entretanto, algumas pesquisas estdo sendo desenvolvidas para tornar esse residuo uma
alternativa sustentavel. Villar-Cocifia et al. (2011) efetuou a caracterizagdo da cinza da folha de
bambu, obtida através de queima com temperatura controlada de 600°C em forno elétrico por

2 horas e sua reatividade pozolanica.
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A cinza apresentou alto valor de silica (80,4%) e uma grande natureza amorfa. A Figura
4 apresenta a imagem gerada pelo microscépio eletronico de varredura, em que € possivel

observar a morfologia da cinza. E possivel observar uma morfologia regular.

Figura 4 - Morfologia da cinza da folha de bambu

St
Fonte: Villar - Cocifia et al (2011)

A atividade pozolanica de cinzas caracterizado por meio do método de condutividade
elétrica mostra uma alta atividade em idades precoces. Aplicando-se modelos matematicos para
a determinacdo dos parametros cinéticos, os valores de constante de velocidade de reacdo e a

energia livre de ativagdo, mostram que a cinza estudada possui uma alta reatividade pozolanica.

Frias et al. (2012) realizou, além de estudos da microestrutura, estudos da macro
estrutura da cinza de folha de bambu como adicdo em argamassas. A cinza foi obtida através
de queima controlada em forno elétrico a 600°C. A cinza produzida também apresentou alto
valor de SiO; (78,7%) e uma natureza amorfa. Quando colocada em uma solucao saturada com
cal a 40°C, a cinza consumiu 50% da cal em apenas 6 horas e 90% com 3 dias, se estabilizando
apos esse periodo, mostrando uma alta reatividade nas primeiras 24 horas, comparavel a silica
ativa e outras pozolanas altamente reativas. A influéncia da cinza usada como adigdo mineral
para substituir porcentagens de 10 e 20% em massa de cimento Portland, mostrou que as
dosagens com substituicdo apresentam valores praticamente iguais a dosagem controle a partir
da idade de 28 dias.

Rosello et al. (2015) estabeleceu uma relagdo com o teor de silica na folha de bambu
antes e ap6s a queima. Observou-se que a folha de bambu estudada apresentava fitolitos (células

de silica) com alto teor de silica e o spodograma para CFB manteve-se ap0s a calcinacdo a
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850°C. Esses dois fatores refletiram na composicdo quimica CFB, sendo a silica € o composto

principal.

Villar-Cocifia et al. (2018) avaliou a influéncia da temperatura de calcinagcdo nas
propriedades pozolanicas da cinza da folha de bambu. As cinzas foram obtidas utilizando um
forno elétrico a uma temperatura de 500°C, 600°C e 700°C durante 2 horas com uma taxa de
aquecimento de 10 ° C/ min. As cinzas foram avaliadas por meio de condutividade elétrica e a
aplicacdo de modelos matematicos para a determinacdo de pardmetros cinéticos. A cinza

calcinada a 500°C apresentou maior reatividade, seguido da cinza calcinada a 600°C e 700°C.

Villar-Cocifia et al. (2019) realizou um estudo comparando qualitativamente e
quantitativamente a reatividade da silica ativa, pozolana comercial conhecida por sua alta
reatividade, e de uma cinza de folha de bambu produzida através de folhas de bambu brasileiras
calcinadas em um forno elétrico primeiramente a 400°C por 1 hora e depois a 600°C por mais
1 hora. A comparacao foi feita através de um ensaio de condutividade elétrica e a aplicacéo de
modelos matematicos para a determinacdo de parametros cinéticos. A silica ativa apresentou
uma reatividade levemente mais alta que a cinza de folha de bambu, porém a cinza néo
comercial apresentou uma alta reatividade, se tratando de excelente material pozolanico,

comparavel a silica ativa.

Rodier et al. (2017) fez um estudo sobre a cinza da haste do bambu, obtida através de
gueima com temperatura controlada (600°C) durante trés horas em um forno. A cinza
apresentou a silica como principal componente (68,74%) e natureza amorfa. Porém apresentou
menor consumo de cal que a cinza do bagaco de cana (CBC) e menor resisténcia a compressao
(10% de substituicdo do cimento em massa) tanto em comparagdo a argamassa sem

substituicdo, como com 10% de substituicdo por (CBC).
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4 METODOLOGIA

Nesse capitulo o primeiro topico é a descricdo dos materiais utilizados. O segundo
topico apresenta como a pesquisa foi sendo executada, seus procedimentos, desde a producao
da cinza, sua caracterizacdo até os ensaios mecanicos realizados na argamassa, explicando os
equipamentos e principios dos ensaios realizados durante o procedimento experimental. Por
fim, o Gltimo tdpico exibe um organograma de cada ensaio realizado para analisar a cinza, as

pastas e argamassas (estado fresco e endurecido).
4.1 MATERIAIS

41.1 Cimento Portland

O cimento utilizado foi 0 CPV- ARI, 0 mesmo possui mais de 95% de clinquer, sendo
um cimento puro, ou seja, evita a0 maximo a interferéncia de outras adigdes minerais na

atividade pozolénica da CFB. A Tabela 1 mostra a composic¢ao quimica do cimento utilizado.

Tabela 1 - Composicéo quimica do cimento CPV - ARI (%)

SiO2 AlO3 Fe.O3 CaO NaO KO SO: MgO

18,16 7,01 2,57 62,95 0,18 0,77 3,11 0,7

Fonte: Préprio autor

4.1.2 Agregado miudo

Para compor os tracos de argamassa, a areia natural foi utilizada como agregado miudo,
a qual foi caracterizada pelos seguintes ensaios da Associacdo Brasileira de Normas Técnicas
(ABNT): NBRNM 30, NBRNM 52 e NBRNM 248, referentes a determinacdo da absor¢do de
agua, massa especifica seca e da composicao granulométrica. Dessa forma o agregado mitdo
utilizado apresenta massa especifica seca de 2,58 g/cm3, com absorc¢do de 0,34% e modulo de
finura igual a 2,12. Sua distribuicdo granulométrica € mostrada através da Figura 5, sendo
assim, classificada como areia média. O agregado miudo ainda passou por peneiramento para

descartar impurezas.
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Figura 5 - Distribui¢do granulométrica do agregado mitudo
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Fonte: Proprio autor

4.1.3 Agua de amassamento

A 4gua de amassamento provém do abastecimento publico da cidade de Ilha Solteira —

Sao Paulo.

4.1.4 Hidroxido de célcio

O hidroxido de calcio utilizado para a producéo das pastas, as quais foram necessarias

para a avaliacdo da atividade pozolanica da cinza, possui aproximadamente 95% de pureza.

4.15 Cinza da folha de bambu

Cinza produzida pelo grupo de pesquisa MAC — Materiais Alternativos de Construgdo
através de um processo de queima da folha de bambu por autocombustdo. A cinza da folha foi
caracterizada fisica e quimicamente através dos ensaios técnicos de Fluorescéncia de Raios-X,
Difratometria de Raio-X, Granulometria a Laser, Espectroscopia de Infravermelho por
Transformada de Fourier, Analise Termogravimetrica e Microscopia Eletrénica de Varredura.
Sua reatividade serd estudada através dos ensaios de Transformada de Fourier, Analise
Termogravimétrica e Microscopia Eletronica de Varredura efetuados nas pastas de cal/CFB e
cimento/CFB. J& o comportamento macroestrutural sera estudado através do ensaio mecanicos
de resisténcia a flexdo e a compressdo de argamassas com diferentes teores de substituicdo do

cimento em massa pela cinza da folha de bambu.
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4.1.6 Outros materiais

Abaixo estdo listados outros reagentes quimicos utilizados nesse estudo:

« Hidréxido de sédio (98% de pureza)
« Acido nitrico (69% de pureza)

« Hidroxido de potéassio (85%)

« Acido cloridrico (37% de pureza)

+ EDTA (99,995% de pureza)

« Acido sulfarico (96% de pureza)

« Acido fluoridrico (40% de pureza)

+ Nitrato de prata

» Laranja de Metila

« Calcon

» Fenolftaleina
4.2 EQUIPAMENTOS E PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

4.2.1 Caracterizacao fisico-quimica da cinza

4.2.1.1 PRODUCAO DA CINZA DA FOLHA DE BAMBU

A folha de bambu utilizada para dar inicio a essa pesquisa foi coletada numa fazenda
aos arredores de Ilha Solteira — Sdo Paulo. As folhas foram coletadas do chdo e ensacadas,

dando-se inicio ao processo de producdo da CFB.

Em seguida, as folhas foram calcinadas utilizando-se o forno desenvolvido por Tashima
(2006) atrelado ao grupo de pesquisa MAC — Materiais Alternativos de Construgéo. A queima
da folha de bambu se deu por autocombustao, em que a temperatura de queima nao é controlada,
apenas monitorada através de sensores de temperatura (termopares). A curva da variacdo de

temperatura em relagcdo ao tempo é apresentada através da Figura 6.
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Figura 6 - Curva variacdo da temperatura em relagdo ao tempo na combustéo da CFB
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Fonte: Proprio autor

E possivel observar que a temperatura maxima de 738°C é alcangada com apenas 15
minutos de queima e a temperatura chega ao seu minimo e estabiliza com aproximadamente
100 minutos.

A fase de calcinacgdo para a producdo da cinza é de suma importancia uma vez que esta
intimamente ligada a reatividade da cinza, influenciando na morfologia do material através da
amorficidade da silica, sendo mais reativa ou a possivel cristalizacdo das particulas, o que ndo
é desejavel para o material.

Ap0s sua calcinacdo a cinza produzida foi peneirada para se retirar impurezas e partes
ndo-queimadas da folha. A cinza foi colocada na peneira ASTM #50 (0,3mm) e vibrada por 7
minutos.

Depois de peneirada, a cinza foi moida em um moinho de bolas para diminuir seu
didmetro e aumentar sua superficie especifica. O moinho é composto pelas pe¢as mostradas na
Figura 7, contendo 19 pecas do tipo A (3,8 kg), 255 do tipo B (17,9 kg), 260 do tipo C (18,1kg),
115 do tipo D (3,0kg) e 405 do tipo E (23,7kg), totalizando-se 1054 pecas e 66,5 kg.
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Figura 7 - Pecas que comp8&em o moinho

Fonte: Proprio autor

Para se descobrir o tempo 6timo de moagem, o qual possibilita um menor didmetro,
maior superficie especifica e, consequentemente uma maior reatividade, foi realizado um
estudo com granulometria a laser, explicado e detalhado nos itens 4.2.1.5 e 5.1.6. Dessa forma,

colocou-se 15 kg de cinza e ela foi moida por 50 minutos.
As etapas de producéo da cinza se deram por: coleta, queima, peneiramento e moagem.
4.2.1.2 FLUORESCENCIA DE RAIO-X (FRX)

A Fluorescéncia de Raio-X (FRX) é uma técnica nédo destrutiva que seré utilizada nessa
pesquisa para se determinar a composicdo quimica da cinza da folha de bambu de forma
quantitativa. O principio de funcionamento do FRX é a inducdo de uma radiacdo altamente
energética na amostra, o raio-X, o que faz com que os elétrons de camadas interiores sejam
expulsos, dessa forma o atomo entra num estado de excitacdo instavel, para restabelecer a
configuracdo inicial elétrons dos niveis mais externos preenchem esse lugar como ilustrado na
Figura 8. Essa transicdo gera uma perda de energia para o elétron, se dissipando em forma de
féton, os quais sdo radiacOes fluorescentes caracteristicas para cada &tomo. O conjunto das
energias emitidas pelos &tomos se torna a impressao digital de cada elemento. O equipamento

que serd utilizado é o XRF Philips Magix Pro.
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Figura 8 - Producdo da radiacdo caracteristica
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Fonte: Brouwer (2010)

4.2.1.3 DETERMINACAO DO TEOR DE SILICA AMORFA

Essa andlise consiste na avaliacdo da quantidade silica amorfa presente na cinza de folha
de bambu. Segundo a norma espanhola UNE 80225 (1993), o teor de silica amorfa é a diferenca
entre a silica total e a silica insolUvel restante de um ataque acido de acido cloridrico e de uma
solucdo em ebulicdo de hidréxido de potassio por quatro horas. Entretanto, tanto a silica amorfa
quanto a cristalina se dissolvem no hidroxido de potassio em ebuli¢cdo apos trés minutos, como

demonstrado em um estudo desenvolvido por Paya et al. (2001)

Dessa forma, a determinacéo do teor de silica amorfa na CFB sera analisada baseada na
UNE 80225 (1993), mas com o seu devido aprimoramento de desenvolvido e proposto por Paya
et al. (2001). O procedimento é feito em trés passos:

1° Determinatcdo do residuo insoltvel em HCI.

Um grama do material é atacado com 75 mL de HCI 3M, a mistura é colocada sobre
uma placa aquecedora a 250°C e, depois que comeca a eboluir, o recipiente permanece la por

15 minutos (Figura 9).
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Figura 9 - Mistura de CFB + 75 mL de HCI 3M na placa aquecedora

Fonte: Proprio autor

ApOs a mistura esfriar a temperatura ambiente, ela é filtrada com agua deionizada
aquecida até estar isenta de cloretos. A verificacdo da presenca de cloretos € feita colocando-se
nitrato de prata na solucdo, se a solugcdo permanecer transparente ou com uma pequena
opalescéncia, significa que esta sem cloretos. O filtro e o material remanescente sdo calcinados.
Depois, o recipiente e 0 material remanescente sdo colocados em mufla, onde foram calcinados
a 950°C por 1 hora. Entdo, o material remanescente é pesado, o valor resultante € o residuo

insolavel (RI).

2° Determinacdo do teor de silica e alumina

Agua deionizada e &cido sulfirico concentrado sdo adicionados ao RI. A mistura é
atacada com 5 mL de HF concentrado e colocada novamente na placa aquecedora até que ndo
sobre nenhum liquido. Apds isso, o recipiente é colocado em uma mufla a 950°C por 1 hora. A
silica é eliminada nesse processo e 0 material remanescente é chamado de “precipitado de HCI
¢ HF” (Phci + ). Portanto, a silica total (ST) = RI - Pxci + HE.
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3° Determinacdo do teor de silica amorfa

O mesmo tratamento realizado com HCI 3M em “1° Determinat¢ao do residuo insoltvel
em HCI” é feito com 1g do material. Porém, antes da calcinacdo, o RI é colocado em um matraz
com 100 mL de KOH 4M (Figura 10). O sistema é aquecido e permanece em ebuli¢do por 3
minutos. Apds ser resfriado a temperatura ambiente, o contetudo dentro do matraz € posto para
ser filtrado e em seguida é lavado com 100 mL de HCI 1:9, depois é repetido o processo de
lavagem com agua deionizada pré-aquecida até que se isente de cloretos. O material é calcinado
e colocado em uma mufla a 950°C por 1 hora. Apos essa etapa, 0 mesmo tratamento com HF

(2° Determinacdo do teor de silica e alumina) é feito.

Esse procedimento determina o teor de silica cristalina no material. O teor de silica

amorfa é a diferenga entre a silica total e a silica cristalina.

Figura 10 - Sistema para a ebuli¢do do residuo insolivel com 100 ml de KOH 4M

Fonte: Proprio autor.
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4214 DIFRATOMETRIA DE RAIO-X (DRX)

A Difratometria de Raio-X é realizada para se determinar a mineralogia do material. O
modelo que sera utilizado é o RX Diffractometer Seifert TT 3003. Em materiais cristalinos os
atomos se arranjam de forma sistematica, ao se incidir um feixe de raio X no mesmo, ele
interage com o0s atomos presentes, 0 que gera a difracdo. Essa difracdo € regida pela Lei de
Bragg mostrada pela Figura 11 e Equacdo 1, sendo que a intensidade difratada é diferente para
planos cristalinos distintos. Dessa forma, € possivel se determinar se 0 material apresenta uma
estrutura amorfa ou uma estrutura cristalina e quais sdo as estruturas cristalinas presentes,

através do padrao de difracdo caracteristico.

Figura 11 - Geometria da Lei de Bragg
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Fonte: Adaptado de Rhodes (2006)
nA=2d sin© 1)

Onde:

n: namero inteiro;

A: comprimento de onda do Raio-X;

d: distancia entre planos do cristal;

©: angulo entre o feixe incidente e o refratado

Serdo empregadas as radiagoes Ka de Cu e um monocromador secundario (filtro de
Niquel) que elimina a radiacdo KB de Cu. A intensidade e a voltagem do gerador de Raio-X
sera de 20 mA e 40 kV, respectivamente. As amostras serdo ensaiadas em um suporte de vidro,
com registros de difractogramas para o intervalo de 20 entre 5° ¢ 70°, com passo de 0,02 e

tempo acumulado de 2 segundos.
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4.2.1.5 GRANULOMETRIA A LASER

Para se descobrir o tempo 6timo de moagem, a cinza foi moida por 50 min, e uma
amostra foi retirada para analise nos tempos de 5, 10, 20, 30, 40 e 50 minutos para se estudar

sua distribuicdo granulométrica e diametro médio através da granulometria a laser.

O equipamento utilizado foi o Mastersizer 2000 da Malvern Instruments. Este
equipamento permite a medigdo de particulas entre 0,02 pm e 2000 pum, desde que estejam

Umidos, sendo necessario o uso de agua destilada.

4.2.1.6 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

Esse ensaio é realizado para se caracterizar qualitativamente as pozolanas e determinar
os materiais formados nas reacGes das pastas de cal/CFB e cimento/CFB. A radiacdo
infravermelha provoca mudangas nos estados vibracionais e rotacionais nas moléculas da
pozolana, parte da radiacdo € absorvida e parte da reacdo é transmitida, gerando o espectro de
infravermelho da amostra. Cada estrutura molecular gera um espectro de infravermelho
diferente, semelhante a uma impressao digital, o que possibilita a identificacdo dos materiais

componentes da cinza e formados nas pastas.

O equipamento utilizado foi o Bruker TENSOR 27, em que a regido do espectro de

infravermelho abrange uma frequéncia entre 4000 cm™ a 400 cm™.
4.2.1.7 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

Também é um ensaio para se caracterizar qualitativamente as pozolanas e determinar os
materiais formados nas reacdes das pastas de cal/CFB e cimento/CFB, assim como a reatividade
da cinza, verificando-se o consumo da cal nas pastas. O equipamento utilizado neste trabalho
foi 0 médulo TGA 850 Mettler-Toledo, que mede simultaneamente a curva TG, a curva de
derivada termogravimétrica (DTG) e a curva de analise térmica diferencial simultanea (SDTA).
Na curva TG, se avalia a variagdo de massa em funcdo da temperatura e do tempo. Ja sua
derivada, a curva DTG, mostra informacdes sobre a velocidade da variagdo da massa em funcgéo
da temperatura e do tempo, essa curva aliada as Equaces 2, 3, 4 e 5 (TASHIMA, 2012), as
quais mostram os processos de desidratacao sofridos e a temperatura em que ocorrem, torna-se

possivel identificar os elementos formandos nas reagdes.
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Ca(OH); — CaO + H,0 = 550°C (2)
C-S-H ->C-S+Hy,0O=120-150°C 3)
C-A-H - C-A+ H»O =150 - 240°C 4)
C-A-S—-H - C-A-S+HyO=150-240°C (5)
Sendo:

C-S-H: Silicato Caélcico Hidratado
C-A-H: Aluminato Calcico Hidratado
C-A-S-H: Silicoaluminato Calcico Hidratado

A curva SDTA mostra se as variacdes de massa foram exotérmicas ou endotérmicas. As
amostras de cinza foram ensaiadas em um crisol de alumina, aquecidas a uma temperatura de
35 a 1000°C, com velocidade de aquecimento de 10°C /min, em uma atmosfera de N2 com

fluxo continuo de gas de 75 ml.min e pressdo ambiente.

4.2.1.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA POR EMISSAO DE CAMPO
(FESEM)

Esse ensaio cria imagens onde se pode observar a morfologia da cinza antes e depois de
moida, e os produtos formados devido as reagdes nas pastas. O equipamento que utilizado foi
0 ZEISS ULTRA 55.

4.2.2 Estudo da reatividade da CFB

4.2.2.1 CONDUTIVIDADE ELETRICA E pH EM SUSPENSOES AQUOSAS DE CH:CFB

O uso de medidas de condutividade elétrica e pH é um método rapido e simples para
estudar e classificar a reatividade pozolanica. O método que esse estudo seguiu foi desenvolvido
e proposto por Tashima et al. (2014).

Essa andlise consiste em monitorar suspensdes aquosas de CH:CFB saturadas com
excesso de hidréxido de célcio em estado solido, o que permite uma preparacao facil do ensaio
e uma andlise do consume do hidréxido de célcio. Primeiro, fracos de Erlenmeyer sdo
preenchidos com 50 mL de agua deionizada, os fracos sdo selados e colocados em um banho
térmico, permanecendo cerca de 30 minutos para que se atinja a temperatura de trabalho
correspondente (40°C, 50°C or 60°).
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Apo0s essa estabilizacdo, o hidroxido de célcio é adicionado ao frasco para saturar a
suspensdo. Depois de 15 minutos, a condutividade elétrica (Co) e 0 pH (pHo) das suspensdes
sdo medidos. Logo apds essa etapa, a pozolana (CFB) foi adicionada e a suspensdo foi
monitorada por sete dias, com medidas sendo feitas apds 4, 8, 24, 48, 72, 96, 120, 144 e 168
horas. A Figura 12 demonstra o sistema desse ensaio.

Figura 12 - Amostras d ensaio de

pH e onduti\(idade elétrica no banho térmico

Fonte: Proprio autor.

Quando o sistema se torna insaturado, ou seja, quando ocorre a total dissolu¢édo do CH
em estado so6lido, é possivel observar a reducdo do valor de pH e condutividade elétrica, devido
ao fato de que os fons Ca*2 e OH" dissolveram para se formar produtos estaveis e insolGveis
(TASHIMA et al., 2014).

Essa analise foi realizada com seis diferentes porporcdes de CH:pozolana (2:8; 2,5:7,5;
3:7; 3,5:6,5; 4:6; 4,5:5,5) e trés temperaturas de trabalho (40, 50 e 60°C), utilizando-se um
banho térmico agitador JULABO - SW22, trabalhando com alcance de temperatura de 20 —
99.9°C para controle de temperatura, um pHmeter Crison micro PH2001 e um medidor de
condutividade elétrica Crison micro CM2201 para as medidas de pH e condutividade elétrica,

respectivamente.

Os resultados da condutividade elétrica sdo representados em termos de perda de
condutividade (Lc (%)), calculado como mostrado nas Equacgdes 6 e 7 (TASHIMA et al., 2014).

Lc(%): = CC—C %100 (6)

Cic= Ct- Ct,poz (7)

Sendo:
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Co = condutividade elétrica da suspensdo do hidroxido de célcio antes da adicdo da
pozolana;

Ct= condutividade elétrica medida apos t horas;

Ctpoz = condutividade elétrica da suspenséo s6 com pozolana apds t horas;

Ci.= condutividade elétrica corrigida apos t horas.

Nesse método, a reatividade pozolanica € classificada de trés formas diferentes: baixa,
média e alta. Apds sete dias, quando a perda de condutividade (Lc em %) para uma determinada
proporcdo de CH:CFB atinge um valor superior que 30%, coloca-se uma marcagdo no modelo
proposto (Figura 13) na correspondente proporcdo e temperatura. Quando a marcacao €
colocada na Zona 3, mostra que a pozolana é altamente reativa, enquanto que a Zona 2 e 1

representam média e baixa reatividade, respectivamente.

Figura 13 — Modelo de classificacdo da reatividade da pozolana estudada

40°C 50°C 60°C

%
2:8 Zona 1
2.5:7.5
D Zona 2
3:7
D Zona 3

3.5:6.5 |

45:55 [

Fonte: modificado de Tashima et al. (2014)

4.2.2.2 ENSAIO DE FRATTINI

O ensaio de Frattini analisa a atividade pozolanica e foi realizado seguindo 0s
procedimentos especificados na norma européia EN 196-5 (2011). Inicialmente, 100 mL de
agua recém aquecida é colocada in um recipiente de polietileno, o qual é selado e colocado em
um banho térmico a 40°C. Depois que o equilibrio térmico é atingido, 20g da amostra contendo
cimento Portland CEM-I e CFB é preparada e misturada com a dgua. As seguintes porcentagens
de cimento Portland/CFB foram estudadas: 95/5, 90/10, 85/15, 80/20, 75/25 e 70/30. Depois da
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preparacdo do ensaio, as amostras sdo mantidas por 8 e 15 dias no recipiente fechado a 40°C
(Figura 14).

Figura 14 - Amostras do ensaio de Frattini

Fonte: Proprio autor.

Apos esses periodos, as amostras foram filtradas a vacuo, seladas e o liquido filtrado foi
resfriado a temperatura ambiente. Depois, o liquido filtrado foi analisado para [OH7] por
titulagdo contra HCI diluido 0,1 mol.L™ com indicador laranja de metila. Esse procedimento
tem inicio adicionando-se 50 mL do liquido filtrado em um frasco de Erlenmeyer de 250 mL,
em seguida mistura-se 5 gotas de laranja de metila. A avaliacdo ocorre com o HCI diluido 0,1
mol.L? até a solugdo mudar sua cor de amarelo para laranja. A concentragio de OH é entdo

calculada seguindo a Equacéo 8.

1000 x 0.1 x Vs x £, (8)

[OH™] = 50

Sendo:

V3: Volume de HCI obtido (mL)
f,: fator da concentragdo do acido cloridrico 0.1 mol.L!

Utilizando-se a mesma solucdo, o pH é ajustado para 12,50 através da adi¢do da
dissolugdo de hidroxido de sodio. Logo em seguida, o liquido é analisado para [Ca*?]
por titulagio com solugdo de EDTA 0,03 mol.L™t com o mesmo procedimento acima, mas
usando o indicador calcon. A concentracdo de Ca*? ¢ calculada de acordo com a Equacéo 9.

1000 x 0.3 x V4 x f;
[Ca+2] — X SOx 4XJ1 (9)

Sendo:
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V4: Volume de EDTA obtido (mL)
f,: fator de concentracdo de EDTA

Os fatores f1 e f2 foram determinados seguindo os procedimentos descritos na norma
espanhola EN 196-5 (2011).

Os resultados desse ensaio sdo mostrados em um grafico, resultando em uma curva de
[Ca?'], expressa como CaO (mmol™?) equivalente x [OH], em mmol™. Os valores que se
posicionarem abaixo da curva de concentracdo de saturacdo do oxido de célcio (Figura 15)
indica a remogéo de Ca?* da amostra, atribuida a atividade pozolanica, os resultados situados

na linha ou acima da linha indicam que ndo ha atividade pozolanica.

Figura 15 - Diagrama para se avaliar a pozolanicidade no ensaio de Frattini
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Fonte: EN 196-5 (2011)

4.2.2.3 PRODUCAO DAS PASTAS DE CAL/CFB E CIMENTO/CFB

As pastas de cal/CFB foram produzidas nas proporcdes de 3:7, 5:5 e 7:3 (cal: pozolana),

com uma relacdo agua/aglomerante de 0,80 e curadas a uma temperatura aproximada de 25°C.

Para o estudo das pastas de cimento/CFB foi produzida uma pasta controle, sem
nenhuma adi¢do mineral e uma pasta com 15% de substituicdo do cimento Portland, em massa,

por cinza da folha de bambu, com relacéo dgua/aglomerante de 0,5 e curadas a uma temperatura
aproximada de 25°C.

4.2.2.4 ESTUDO REALIZADOS PARA A ANALISE DAS PASTAS

As pastas de cimento e cal foram submetidas a ensaios de TGA e FTIR apdés 3, 7, 28 e
90 dias de cura a ~25°C. J4 o FESEM foi realizado com 28 dias de cura.
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Para se obter as amostras de FTIR e TGA, as pastas foram moidas e, para que o processo
de hidratacéo seja interrompido, foi colocada acetona (99,5% pura). As amostras séo filtradas
e colocadas em uma estufa por 30 minutos a uma temperatura de aproximadamente 60°C.
Depois de meia hora, sdo retiradas e passam pela peneira de abertura 75um (#200), o material
passante sera analisado entdo pelos ensaios de TGA e FTIR. As amostras de pasta analisadas
pelo FTIR sdo preparadas de forma semelhante as da cinza (item 4.2.1.6), ja as amostras de
TGA sdo ensaiadas em um crisol de aluminio e sofre uma alteracdo no intervalo de temperatura,
indo de 35°C a 600°C.

As amostras de FESEM sdo preparadas apos 28 dias de cura, sdo retirados fragmentos
das pastas endurecidas, colocados em imersdo na acetona por uma hora, depois a acetona foi

retirada e a amostra ficou na estufa por meia hora com temperatura de aproximadamente 60°C.

4.2.3 Porosimetria por Intrusédo de Mercurio (PIM)

MIP é um método quantitativo que permite avaliar a porosidade total e a distribuicéo de
poros em um sélido, uma vez que a durabilidade das matrizes cimentantes esta diretamente
relacionada com a sua porosidade. A andlise foi realizada em pastas de cimento Portland com
proporcdes de cimento Portland/CFB de 100/0, 90/10, 80/10 e 70/10 apo6s 90 dias de cura a
25°C, o equipamento utilizado foi o porosimetro AutoPore IV 9500 da Micrometrics Instrument
Corporation com faixa de presséo de 13782Pa a 227.4MPa. As amostras foram ensaiadas a uma
pressdo de até 0,21 MPa no porto de baixa pressdo e 227,4 MPa no porto de alta pressdo. Este

teste foi realizado na Universidad de Alicante.

4.2.4 Influéncia da cinza no estado fresco e endurecido em argamassas

4.2.4.1 PRODUCAO DAS ARGAMASSAS

Para a producgdo de argamassas, estabeleceu-se uma relacdo agua/aglomerante de 0,5 e
uma proporc¢do aglomerante/areia de 1:2,50. Foram produzidas argamassas com as seguintes
porcentagens de substituices em massa do cimento Portland por CFB: 0%(controle), 5%, 10%,
15%, 20%, 25% e 30%.

Os materiais foram pesados e colocados na argamassadeira, na ordem de mistura

apresentada na Figura 16.
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Figura 16 - Ordem de mistura das argamassas
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Fonte: Proprio autor

Logo depois de realizada a mistura, foi feito o ensaio de indice de consisténcia descrito
no item 4.2.4.2.

A argamassa foi moldada em moldes com medidas de 40 mm x 40 mm x 160 mm,
utilizando-se a mesa vibratoria. Depois foram levados a camara umida, depois de 24 horas
foram desmoldados e os corpos de prova foram curados imersos em agua saturada com cal
hidratada para se atingir a hidratacdo méaxima do cimento, a uma temperatura de
aproximadamente 25°C. As rupturas foram realizadas nas idades de 3, 7, 28 e 90 dias, para que

seja estudada o comportamento mecanico das argamassas.
4.2.4.2 INDICE DE CONSISTENCIA

Para a determinacdo do nivel de consisténcia foi utilizado o método prescrito pela norma
NBR 13276/2016. O ensaio € realizado na flow table, onde um molde tronco-conico € colocado
na mesma e deve ser preenchido com a argamassa em trés camadas sucessivas, com alturas
aproximadamente iguais, e aplicar em cada uma delas o seguinte nimero de golpes com um

soquete:
o Primeira camada: 15 golpes
o Segunda camada: 10 golpes
o Terceira camada: 5 golpes

O molde tronco-conico é removido e em seguida séo aplicados os golpes através de uma
manivela, de forma que ela suba e caia 30 vezes em 30 s uniformes. Entdo, mede-se trés vezes
em lugares distintos o didmetro da amostra na mesa, uma média e seu desvio padrdo sdo

realizados, correspondendo ao indice de consisténcia da argamassa (Figura 17).
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Figura 17 - Representagdo do ensaio de indice de consisténcia

Fonte: Proprio autor.

4.2.4.3 RESISTENCIA A COMPRESSAO

Os corpos de prova foram ensaiados a resisténcia & compressao nas idades de cura de 3,
7, 28 e 90 dias. Foram ensaiados trés corpos de provas a flexdo, os quais foram partidos ao meio
(Figura 18) e deram origem a seis corpos de prova que foram ensaiados a compressao (Figura
19).

Figura 18 - Corpo de prova posicionado para o ensaio de resisténcia a flexao
]

Fonte: Proprio autor.
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O ensaio foi realizado e analisado conforme a NBR 13279/2005, norma especifica para
ensaios mecanicos para corpos de prova de dimensées 40 mm x 40 mm x 160 mm. O

equipamento utilizado é EMIC Méaquina Universal com limite de carga de 2000 kN.

Figura 19 - Corpo de prova posicionado para o ensaio de resisténcia a compressao

Fonte: Proprio autor.

4.2.5 Capacidade de Neutralizacio Acida (ANC)

A ANC ¢é um método baseado na norma EA NEN 7371:2004, a qual determina a
quantidade de prétons (&cido) que um material é capaz de neutralizar (em unidades de massa),

ou seja, esse método permite avaliar a resisténcia a acidificagdo dos materiais.

O &cido utilizado nessa analise € 0 HNOs, um dos acidos presentes na chuva &cida, por
iISSO a importancia dessa pesquisa: observar a capacidade de matrizes cimentantes, com
substituicdo de cimento Portland por CFB, de manter seu pH durante uma chuva &cida e
comparar os resultados com um controle (nenhuma substituicdo). Os pH selecionados para esta

avaliacdo foram: 7, 4 e 2.

As pastas foram preparadas com relacdo dgua/aglomerante de 0,4 com proporgGes de
cimento Portland/CFB de 100/0, 95/5, 90/10, 85/15, 80/20, 75/25 e 70/30, adensadas em moldes
com medidas de 1 cm x 1 cm x 6 cm, os quais foram envoltos com plastico filme por 24 horas
para se evitar a carbonatacdo, depois desse periodo as pastas foram desmoldadas e curadas por
mais de 90 dias a 25°C.
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As amostras foram secadas em uma estufa por 30 minutos a 60°C, depois foram moidas
primeiramente em um almofariz e depois em um micromoinho até que o tamanho da particula
seja menor que 125 um. Apds esse procedimento, as amostras moidas sdo colocadas para secar
novamente em uma estufa sé que por 24 horas a 60°C e depois mantidas em um dissecador até

Seu uso.

Em um béquer, coloca-se 1g da amostra moida e 50 mL de agua deionizada, entdo a
amostra € agitada magneticamente (girando a 300 rota¢Ges por minuto) e ap6s 10 min, o HNO3

(1M) foi adicionado até o pH de trabalho, a uma taxa de fluxo de 4 mL/min.

Durante o ensaio, as dosagens de acido nitrico necessarias para atingir o pH desejado e
0 tempo em que elas ocorrem foram registrados. O ensaio acaba quando o pH de trabalho
permanecer constante por mais de 10 minutos. O equipamento utilizado é um sistema de
titulacdo automatica Dosimat Plus 805 (Metrohm) acoplado a um transmissor de pH Delta-

DO9765T (LabProcess). A Figura 20 mostra o0 a esquematizagdo do ensaio.
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Figura 20 - Ensaio de ANC em andamento

Fonte: Proprio autor.

A ANC (mmol H*/g) foi calculada seguindo-se a Equagdo 10 (EA NEN 7371, 2004).

VHNO3 X CHNOg X f
m

ANC =

(10)
Sendo:

Vino,= Volume adicionado de HNOs (mL)
Crno,= Concentragdo de HNO3 (mol/L)

f = fator de concentracdo do HNO3
m = peso da amostra (g)

O fator f foi determinado seguindo os procedimentos da norma espanhola EN 196-5
(2011), a norma é direcionada para o acido cloridrico, entretanto pode ser utilizado para o acido

nitrico ja que ambos se dissociam totalmente em meios aquosos.
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Todas as amostras foram submetidas a analises de TG antes e depois do ataque acido
para cada pH de trabalho. Com procedimento semelhante dados as pastas do item 4.2.2.4,

utilizando-se 0 mesmo equipamento.

O ensaio de pH combinado desenvolvido e proposto por Mellado et al. (2017) também
foi realizado para as pastas com proporcdes de cimento Portland/CFB de 100/0, 85/15 e 70/30.
O procedimento é semelhante ao descrito anteriormente para se determinar a ANC de pH de
trabalho separados, porém nesse novo ensaio a amostra ndo é removida do béquer apds a
estabilizagdo do pH por 10 minutos, ao invés disso, mais &cido ¢é adicionado para se alcancar o
proximo pH de trabalho, fazendo com que esse novo método proposto seja mais rapido e
pratico, se comparado com o proposto pela norma. Os resultados do método de pH separado e

do novo método de pH combinado foram comparados.
43 ORGANOGRAMA DOS ENSAIOS CONSTITUINTES DO ESTUDO

A Figura 21 descreve os procedimentos da pesquisa relativos a anélise e caracterizacao
da CFB, estudo de sua reatividade através dos ensaios de pH e condutividade, Frattini e do
estudo de pastas de cal/pozolana e cimento/ pozolana, sua influéncia em argamassas no estado

fresco e endurecido, assim como sua influéncia na durabilidade.
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Figura 21 - Organograma para a caracterizacdo da CFB, estudo de reatividade e analise da
influéncia da CFB em argamassas no estado fresco e endurecido
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Fonte: Proprio autor.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesse capitulo serdo apresentados os resultados obtidos referentes aos estudos de
caracterizacdo do material, estudo da sua reatividade, assim como a sua influéncia na

durabilidade e em argamassas (estado fresco e endurecido).
5.2 CARACTERIZACAO DA CINZA DE FOLHA DE BAMBU

5.1.1 Fluorescéncia de Raio — X (FRX)

A caracterizagdo quimica da cinza de folha de bambu foi obtida através da Fluorescéncia
de Raio — X (FRX) e é apresentada na Tabela 2. E possivel observar que a cinza possui uma
natureza silicosa, uma vez que € composta majoritariamente pela silica (74,23%) e possui
baixos valores de Al2Os (2,27%), caso os 6xidos sejam amorfos e ocorra a reagao pozolanica,
0s produtos resultantes serdo principalmente silicatos de célcio hidratado (C-S-H). A CFB
também apresentou alto valor de perda ao fogo, isso se deve ao teor de matéria organica,
carbono e carbonatos presentes no material, 0 que sugere que o método de calcinacdo nédo

eliminou totalmente a matéria organica das folhas.

Tabela 2 - Caracterizagdo quimica da cinza de folha de bambu (%)

SiO2; AlO3 Fe03 CaO MgO KO SOz P20Os ClI TiO2 MnO Outros PF*

7423 227 234 330 146 211 084 102 039 046 015 0,09 11,34

Nota: *Perda ao fogo Fonte: Proprio autor.

As cinzas de folha de bambu estudadas por Frias et al. (2012) e Villar-Cocifia et al.
(2011) também apresentaram a silica como componente principal, (78,71% e 80,4%,
respectivamente), um valor menor de Al.Oz (1,01% e 1,22%, respectivamente) e possuem
menor perda ao fogo, sendo no valor de 3,83% e 8,04%, respectivamente. Ambas séo derivadas
de bambus brasileiros, apresentam uma composi¢do quimica semelhante, porém com algumas

diferencas que podem ser devido ao tipo e composicao do solo e do clima da regi&o.

A cinza cubana estudada por Villar-Cocifia et al. (2018), calcinada a 700°C, apresentou
uma composi¢do quimica na qual a silica também se apresenta como componente principal
(74,70%). Porém, os demais componentes apresentam porcentagens mais distintas do que as

cinzas obtidas de bambus brasileiros. A perda ao fogo obtida foi de 3,98%.
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Apesar da cinza estudada ter atingido temperaturas mais elevadas que as demais cinzas,
apresentou uma maior perda ao fogo, isso pode ser explicado pelo fato de que apesar da cinza

ter atingido tais temperaturas, o periodo de calcinacdo em altas temperaturas foi menor.

5.1.2 Determinacédo do Teor de Silica Amorfa

A determinacdo do teor de silica amorfa presente na CFB estudada foi realizada
seguindo a norma espanhola UNE 80225 (1993), porém com o aperfeicoamento desenvolvido
por Paya et al. (2001).

Atraveés dos procedimentos indicados foi possivel determinar o teor total de silica em
porcentagem (69,85%), proximo ao apresentado pelo FRX (74,23%), mostrando a
confiabilidade do método. A porcentagem da quantidade total de silica amorfa apresentada foi
de 64,50%, o que significa que 92,33% da silica total apresentada pela CFB esta no estado
amorfo. Dessa forma, a cinza estudada apresenta uma porcentagem acima de 90% de silica
reativa, isso significa que a reatividade potencial pozolanica da CFB é alta.

5.1.3 Difratometria de Raio — X (DRX)

O ensaio de Difratometria de Raio — X permite determinar qualitativamente a
mineralogia da cinza, ou seja, permite verificar se a cinza possui fases cristalinas, representadas
por picos caracteristicos no difratograma e se possui amorficidade, caracterizada por um desvio
da linha base entre 20 = 15° ¢ 20 = 35°.

O difratograma da CFB esta representado na Figura 22, através dele é possivel observar
que a folha possui caracteristica amorfa, pois apresenta o desvio na linha base. Entretanto, o
material também apresenta picos identificados como sendo Quartzo (SiO,, PDF Card
#0000789), a presenca desse mineral pode ser devido a contaminagéo do solo no material, uma

vez que as folhas séo coletadas do chéo.
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Figura 22 - Difratograma de Raio - X da CFB
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Fonte: Proprio autor.
Os resultados apresentados pelo DRX estdo de acordo com o ensaio de determinacdo da
silica amorfa, uma vez que a CFB apresentou alto teor de silica amorfa, resultando no desvio
da linha base. Ja os picos atribuidos ao Quartzo representam a porcentagem de 7,67% de silica

cristalina em relacdo a silica total.

Frias et al. (2012) também constatou o desvio caracteristico de amorficidade e a
presenca de fases cristalinas pertencentes a cristobalita, calcita e sulfato de calcio. A cinza
estudada por Villar-Cocifa et al. (2011) apresentou natureza amorfa sem a presenca de fases

cristalinas.

5.1.4 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A analise do espectrograma gerado pela cinza de folha de bambu foi baseada nos estudos
de Tashima (2012), Frias et al. (2012) e Moraes (2015). Pela Figura 23, é possivel observar
duas bandas caracteristicas de materiais silicoaluminosos: 1035 cm™ e 451 cm™. A banda de
1035 cm™* esta associada a vibracOes de estiramento assimétrico de Si — O — Si e Si — O — All,
ja a segunda banda (451 cm) esta associada a deformagéo angular de Si — O — Si. As bandas
776 cm™ e 694 cm™ estéo relacionadas a tensdes simétricas de Si — O — Si. O espectro de FTIR
confirma o carater silicoso do material determinado pelo FRX e pelo ensaio de determinacdo

do teor de silica amorfa.
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Figura 23 - Espectrograma do FTIR da cinza de folha de bambu (CFB)
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Fonte: Proprio autor.

5.1.5 Analise Termogravimétrica (TGA)

O resultado obtido através da analise termogravimétrica pode ser observado na Figura
24, na qual estd ilustrada a curva DTG (preta), curva que mostra informac6es sobre a velocidade
da variacdo da massa em funcdo da temperatura e do tempo, e SDTA (vermelha), mostrando se

as variacOes de massa foram exotérmicas ou endotérmicas.
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Figura 24 - Andlise termogravimétrica da CFB Curvas DTG e SDTA
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Fonte: Proprio autor.

A cinza sofreu uma perda de massa de 11,34% entre as temperaturas de 35°C a 1000°C,
registrando um carater exotérmico entre 400 e 600°C, provavelmente devido a matéria organica

presente no material.

5.1.6 Granulometria a Laser

Para se determinar o tempo 6timo de moagem da CFB, um estudo com granulometria a
laser foi realizado, a cinza foi moida por 50 minutos e uma amostra foi retirada para analise nos
tempos de 5, 10, 20, 30, 40 e 50 minutos. A Tabela 3 apresenta o didmetro médio (dmed) € a
porcentagem das particulas que apresentam didmetros menores que os especificados, d(0,1),
d(0,5) e d(0,9).
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Tabela 3 - Parametros obtidos através da granulometria a laser

Tempo de Moagem  d(0,1)  d(0,5) d(0,9) dméd

0 minutos 9,16 36,32 95,10 51,90
5 minutos 6,86 33,35 91,22 45,48
10 minutos 5,85 31,02 87,40 42,01
20 minutos 4,66 27,72 79,11 36,05
30 minutos 3,81 23,84 66,38 30,22
40 minutos 3,41 22,13 64,14 28,71
50 minutos 3,00 20,04 59,11 26,21

Fonte: Proprio autor.

E possivel observar que quanto maior o tempo de moagem, menor o didmetro médio
(dmed) da cinza. As Figura 25 e 26 mostram a distribuicdo granulométrica acumulada e
distribuicdo granulométrica em volume, respectivamente, para 0s tempos de moagem

estudados.

Figura 25 - Distribuicdo granulométrica acumulada da CFB para diferentes tempos de
moagem
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Fonte: Proprio autor.



55

Figura 26 - Distribuicdo granulométrica em volume da CFB para diferentes tempos de
moagem
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 25 mostra a diminuicdo do diametro conforme se aumenta o tempo de
moagem, confirmando o que foi observado na Tabela 3. Através da Figura 26 é possivel
observar que para 0s menores diametros, as linhas representando os tempos mais longos de
moagem obtém valores de VVolume (%) maiores, 0 que significa que tempos de moagem mais
prolongados possibilitam uma porcentagem maior, em volume, de menores diametros, o que

também é observado na Tabela 3.

Analisando o que foi apresentado no item 4.2.3 sobre a importancia da finura para a
reatividade da cinza e os dados contidos na Tabela 3 e nas Figuras 25 e 26, foi determinado que
0 tempo 6timo de moagem, por apresentar o menor didmetro, € de 50 minutos. A Figura 27
mostra a distribuicdo granulométrica em volume e acumulada da CFB moida por 50 minutos, a
qual apresenta um didmetro medio (dmed) de 26,21um, sendo que 10% esta baixo de 3 um, 50%
abaixo de 20,04 pm e 90% abaixo de 59,11 um, apresentando uma distribuicdo um pouco

irregular.
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Figura 27 - Distribuicdo granulométrica da CFB moida por 50 minutos, em volume e
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Fonte: Proprio autor.

5.1.7 Microscopia Eletronica de Varredura por Emissdo de Campo (FESEM)

A Figura 28 mostra as microscopias da cinza antes de moer (Figura 28a) e depois que
foi moida por 50 minutos (Figura 28b). E possivel observar a presenca de macroestruturas na
imagem que apresenta a cinza sem moer, enquanto que na cinza moida essas estruturas ndo

estdo mais presentes e a cinza apresenta uma formacao irregular e rugosa.

Figura 28 - FESEM da CFB: a-) cinza sem moer b-) cinza moida por 50 minutos

Fonte: Préprio autor.
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Através do ensaio de FESEM também foi possivel observar a presenca de fitolitos

(células de silica) na cinza de folha de bambu antes de moer como mostra a Figura 29.

Figura 29 - Fitolito presente na CFB antes de moer

4 pm

Fonte: Proprio autor.

Rosell6 et al. (2015) também observou a presenca de fitdlitos em cinzas de folha de
bambu calcinadas em altas temperaturas e as relacionou com o alto teor de silica da cinza, uma
vez que nas cinzas de folha de cana-de-agucar analisadas nédo foi possivel detectar essas células

apos a calcinacdo e as cinzas possuiam baixo teor de silica.

Sendo assim, o alto teor de silica da CFB mostrado pelos ensaios de FRX e determinacéo
da silica amorfa podem ser relacionados com os fitélitos observados no ensaio de FESEM.

5.2 REATIVIDADE DACFB

5.2.1 Condutividade Elétrica E pH em Suspensdes Aquosas de CH:CFB

Este método consiste em preparar uma suspensao saturada de hidréxido de calcio com
um excesso de CH sdlido e a essa suspensdo aquosa se adiciona a pozolana. Dessa forma, o
consumo do hidréxido de célcio pela pozolana atingiria uma insaturacdo em relacdo ao CH,
causando uma reducéo no pH e na condutividade elétrica da suspensdo. Oito proporcdes de CH:
CFB foram avaliadas em trés diferentes temperaturas (40°C, 50°C e 60°C). Como esperado, 0

aumento da temperatura causou um aumento no consumo de cal para quase todas as propor¢oes
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da amostra. Outro evento esperado foi que as amostras com maior porcentagem de CH nas

proporcdes obtiveram valores menores de Lc (%) ao final do ensaio.

A Figura 30 mostra os resultados de Lc (%) e pH em funcdo do tempo para as amostras
avaliadas a temperatura de 60°C. Apos sete dias de reacdo a 60°C, as proporcdes de 1:9 e 4,5:5,5
alcancaram uma perda de condutividade (Lc) de 99,08 e 31,73%, respectivamente. A partir da
Figura 30, destaca-se que, em geral, as curvas apresentaram uma configuracdo inversa, o que
significa que quanto maior o Lc (%) alcancado por cada proporgdo, menor o pH final. Essa
configuracdo também se repete para temperaturas de 50°C e 40°C, como visto nas Figuras 31

e 32.

Figura 30 - Estudos de reatividade em suspensdes a 60°C: a) Perda de condutividade elétrica,
Lc (%), das suspensoes; e b) valores de pH
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A Figura 31 mostra os resultados de Lc (%) e pH em funcao do tempo para as amostras
ensaiadas a 50°C. As proporcdes de 1:9 e 4,5:5,5 geraram valores de 98,54% e 30,87 de Lc (%),

respectivamente.
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Figura 31 - Estudos de reatividade em suspensdes a 50°C: a) Perda de condutividade elétrica,
Lc (%), das suspensoes; e b) valores de pH.
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A Figura 32 mostra os resultados para as amostras a 40°C. O Lc (%) para as propor¢des com

mais e menos porcentagem de CH foi de 99,21% e 27,29%, respectivamente.
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Figura 32 - Estudos de reatividade em suspensdes a 50°C: a) Perda de condutividade elétrica,
Lc (%), das suspensoes; e b) valores de pH.
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Este método de analise também permite classificar a pozolana quanto a sua reatividade
(baixa, média ou alta). Apos sete dias, quando a perda de condutividade (Lc) atinge um valor
superior a 30%, é colocada uma marca para a proporcdo e temperatura correspondentes no
modelo proposto (Figura 13). A Figura 33 mostra as marcas colocadas para as proporcdes de
CH:CFB que atingiram a perda de condutividade necessaria para as trés temperaturas
diferentes. De acordo com a Figura 33, a CFB se localiza na Zona 3, o que significa que o

material é classificado como de alta reatividade.

Villar-Cocifa et al. (2019) também confirmou em seu estudo a alta reatividade da cinza
de folha de bambu, sendo comparavel a silica ativa, sendo mais reativa que outras pozolanas
derivadas da agroindustria tais como a cinza da folha da cana-de aguUcar, cinza da casca do arroz

e a cinza do bagaco de cana-de acUcar.
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Figura 33 - Modelo preenchido indicando quais propor¢des em que Lc atingiu valores
superiores a 30%, a diferentes temperaturas
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Fonte: Proprio autor.

5.2.2 Ensaio de Frattini

A Figura 34 mostra os resultados obtidos através da realiza¢do do ensaio de Frattini. Os
graficos (para 8 e 15 dias de tempo de teste) apresentam, para cada porcentagem de substituicdo
de cimento Portland por CFB (em massa), a concentracao remanescente de ions célcio, expressa
como 6xido de célcio, versus a concentracdo remanescente de ions hidroxila na dissolucéo das
amostras mantidas no recipiente vedado a 40°C. Esses valores sdo comparados com uma curva
que representa uma dissolucdo saturada com os fons mencionados. E importante ressaltar que
todos os percentuais de substituicdo, exceto o de 5%, apresentaram pontos sob a curva com
apenas 8 dias, o que indicou uma alta reatividade pozolanica para as cinzas. Além disso,
destaca-se que, em geral, 0 aumento do percentual de substituicdo diminui a concentragdo dos

ions, o que indica maior consumo dos ions.
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Figura 34 — Resultados do ensaio de Frattini: a) 8 dias; e b) 15 dias
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5.2.3 Estudo da reatividade da CFB através de pastas CH/Pozolana

5.2.3.1 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

As pastas foram analisadas com 3, 7, 28 e 90 dias de cura (25°C). A Figura 35 apresenta

os resultados de FTIR para todas as proporcdes de CH:CFB estudadas.

A banda 3641 cm™ presente no hidroxido de calcio esta relacionada a suas ligagdes OH,
é possivel observar o desaparecimento dessa banda para as pastas com proporcdo de 3:7 (Figura
35a), 0 que indica o consumo total do hidréxido de calcio. Para as demais proporc@es (Figura
35b e Figura 35c¢), essa banda apenas diminui com o tempo de cura, mas nao é totalmente
consumida mesmo ap6s 90 dias. Outra confirmacgdo de que ocorreu a reacdo pozolanica em
todas as pastas estudadas foi a diminuicdo da banda 1035 cm™ presente na cinza pura, associada
ao estiramento assimétrico de Si — O — Si e Si — O — Al. Assim como o aparecimento de uma
nova banda (960 cm™), atribuida aos silicatos calcicos hidratados resultantes da reacio

pozolanica (Moraes et al., 2015).

As bandas 1415 cm™ e 875 cm™ estdo relacionadas as ligagdes assimétricas O — C — O
dos grupos COs7, os carbonatos, provavelmente o carbonato de célcio (Rosell6 et al., 2017).
As bandas 796 cm™, 777 cm™, 694 cm™ e 451 cm™ representam a ligagdo Si — O — Si do quartzo,
uma vez que ndo sofrem alteragdes ao se comparar as bandas da cinza e das pastas. Os
resultados obtidos também confiram a presenga da silica amorfa e cristalina estudadas na

caracterizacdo da CFB.
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Figura 35 — Espectrograma do FTIR para as pastas de propor¢do CH:CFB a-) 3:7; b-) 5:5; e
c-) 7:3. As curvas de FTIR da CFB pura e do hidroxido de calcio (Ca(OH)2) também estéo

representadas
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5.2.3.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

As pastas das trés proporcdes confeccionadas de cal/CFB foram analisadas com 3, 7, 28
e 90 dias de cura (25°C). A Figura 36 mostra as curvas DTG paras as trés proporgdes nas trés
idades de cura, sendo “a-)” ,“b-)” e “c-)” referentes as proporc¢oes de cal/CFB de 3:7, 5:5e 7:3,
respectivamente.

Houve um grande consumo do hidroxido de calcio dos 3 para 7 dias de cura para pastas
com proporgcdo de CH: BLA de 3:7, uma vez que o0 pico perto de 550°C diminui
significativamente até consumo completo dos 7 para 28 dias de cura, tornando desnecessaria
uma analise a 90 dias de cura. Os picos relacionado aos produtos hidratados para esta propor¢éao
aumentaram com a idade de cura; para idades iniciais 0s picos estdo concentrados perto de 120
- 130°C, o que é atribuido a desidratacdo do gel C-S-H. Apds 7 dias de cura, 0s géis se
espalharam na faixa de temperatura entre 120 e 250°C, caracteristica da desidratacdo dos géis
C-S-H,C-A-S-HeC-A-H.

As curvas DTG para as pastas com proporcédo de 5: 5 mostram que ndo houve o0 consumo
total do hidroxido de célcio, uma vez que os picos proximos a 550°C permaneceram até os 90
dias de cura, mas a intensidade do pico diminuiu conforme o aumento da idade de cura. Essas
curvas DTG também apresentaram picos relacionados a formacdo de silicatos de calcio
hidratado e calcio aluminatos. Nas idades iniciais, 0s picos também se concentram perto das
temperaturas associada a desidratacdo do gel C-S-H. Apo6s 28 dias de cura, 0s géis se

rearranjaram e apresentaram picos de desidratacdo com um alcance de 120 - 250°C.

Devido a elevada quantidade de hidroxido de calcio em comparacdo com a pozolana, as
pastas com relacdo de CH:CFB de 7: 3 apresentaram grandes picos proximos a 550°C para
todas as idades de cura estudadas. E possivel observar a presenca de picos proximos a 120 -
130°C e 215°C, indicando a formacdo de silicatos e aluminatos calcico hidratados e seu

rearranjo conforme a idade de cura.
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Figura 36 - Analise Termogravimétrica (curvas DTG) para pastas de cal/pozolana. Sendo “a-
)’ ,“b-)” e “c-)” referentes as proporcoes de cal/CFB de 3:7, 5:5 e 7:3, respectivamente
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Utilizando-se as informacGes obtidas na analise das pastas de cal pelo TGA e a Equacao

11, é possivel se determinar o hidroxido de calcio que ficou sem reagir e a partir disso, calcular

a taxa de cal fixada.

Ca(OH)2 — CaO + H,0 = 550°C

(11)

A cal fixada é um valor dado em porcentagem que representa o quanto de cal que reagiu

em determinada idade de cura, ou seja, quanto de cal foi consumida pela pozolana. A cal fixada

é calculada relacionando a cal inicial da pasta e a quantidade de cal ainda presente na pasta em

determinado tempo de cura, relagdo mostrada na Equagéo 12 (TASHIMA, 2012).

Cal Fixada (%) = ot

0

Sendo:

x100

(12)
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CHo: Quantidade de cal inicial

CH:t: Quantidade de cal sem reagir na pasta em um tempo de cura determinado

O célculo do valor de CH: parte da relacdo estequiométrica da reacdo mostrada pela
Equacdo 11, uma vez que a analise termogravimétrica informa a porcentagem de agua perdida

na reacdo (Equacao 13).

PM
CHt = PCH X WC:I (13)

Sendo:
Pch: Quantidade perdida de agua do hidroxido de célcio a partir do grafico TG;
PMch: Peso molecular do hidréxido de calcio;

PMu: Peso molecular da agua.

A Tabela 4 apresenta os valores obtidos pelo TGA de perda de massa total da amostra

(Pt%) e perda relacionada a desidratacdo do hidroxido de calcio (Pcr%).

Tabela 4 - Perda de massa total (Pt%) e perda de massas devido a desidratacao do hidroxido
de calcio (Pcn%) para as pastas de cal/CFB

Amostra  Idade (dias) P1(%) Pch (%)

3 8,01 2,76

Cal-CFB 3:7 7 9,56 0,68
28 13,33 0,00

3 13,91 5,12

15,03 3,98

Cal-CFB 5:5 29 14,28 278
90 12,50 1,74

3 17,24 10,11

Cal-CFB 7:3 7 15,71 7,74
28 16,05 7,70

90 15,78 7,04

Fonte: Proprio autor.

A Tabela 5 apresenta os valores de cal fixada para todas as pastas de cal/CFB com idades
de cura de 3,7, e 28 dias.
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Tabela 5 - Valores de cal fixada para as pastas de cal/CFB

Amostra  Idade (dias) Cal Fixada (%)

3 62,14
Cal-CFB 3.7 7 90,70
28 100
3 57,90
Cal-CFB 55 7 67,28
28 77,18
90 85,70
3 40,62
Cal-CFB 7:3 7 54,54
28 54,78
90 58,64

Fonte: Proprio autor.

A pasta passou por dois processos de desidratacdo, um relativo a desidratacdo do
hidroxido de calcio ndo-consumido (PH) e a 0 segundo é a desidratacdo dos produtos resistentes
formados na reagdo pozoléanica (Pr). Sendo assim, através da relacdo mostrada na Equacdo 14,
é possivel se calcular a perde de agua atrelado a desidratacdo de silicatos e aluminatos célcio

hidratados e fazer uma analise da formacdo dos mesmos (TASHIMA, 2012).
Pr =Pt —PcH (14)

Pr: Quantidade perdida de agua relativa aos produtos hidratados
Pr: Quantidade total perdida de 4gua durante a analise termogravimétrica
Pch: Quantidade perdida de agua do hidroxido de célcio a partir do gréfico TG

A Tabela 6 mostra os valores de Pr para todas as pastas de cal/CFB. Os resultados
apresentados confirmam a formacéo de produtos hidratados logo nas primeiras idades como foi

observado no ensaio de FTIR.
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Tabela 6 - Perda de agua (%) relativa a desidratacdo dos produtos hidratados da reacdo
pozolanica para as pastas de cal/CFB

Amostra  Idade (dias) Pr(%)

3 5,25
Cal-CFB 3:7 7 8,88
28 13,33
3 8,79
Cal-CFB 5:5 7 11,05
28 11,51
90 10,76
3 7,13
Cal-CFB 7:3 7 7,97
28 8,35
90 8,73

Fonte: Proprio autor.

Assim como visto nas analises de FTIR, ocorreu um alto consumo de hidroxido de célcio
para pastas com propor¢do de 3:7 nas primeidas idades até sua fixacdo completa apds 28 dias

de cura, confirmando mais uma vez a rapida reacdo pozolana.

Nas pastas com a mesma quantidade de CH e CFB (5:5), a pozolana consumiu mais de
50% do hidroxido de célcio em apenas trés dias, nos resultados obtidos pelo FTIR também foi
possivel observar um grande decréscimo da banda de 3641 cm™ atribuida ao CH aos 3 dias de
cura. A reacdo pozolanica também ocorreu nas primeiras idades, assim como visto no FTIR, e
a formacéo dos produtos hidratados cresceu conforme a idade de cura, exceto aos 90 dias, 0 que
provavelmente pode ter sido devido ao rearranjo dos produtos hidratados, visto nas curvas
DTG, ou devido a uma pequena carbonata¢do, como visto no ensaio de FTIR. A cal fixada
aumentou de 57,90% (3 dias) para 85,31% (90 dias), indicando que a reacdo pozolanica foi

rapida e se manteve durante o periodo de ensaio devido a presenca de CH no meio.

Entretanto, para a pasta de proporcao 7:3, a porcentagem de cal fixada foi alta aos 3 dias
de cura (40,62%), mas ndo teve um aumento significativo dos 7 dias (54,54%) para os 90 dias
(58,64%), esse comportamento sugere que a maior parte da silica amorfa presente na CFB ja

reagiu nas primeiras idades do periodo de cura.
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5.2.3.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA POR EMISSAO DE CAMPO
(FESEM)

A Figura 37 mostra o FESEM realizado na pasta de cal/CFB 5:5, € possivel ver
nitidamente os géis amorfos correspondentes aos silicatos e aluminatos céalcico hidratados,

reforcando os resultados obtidos atraves dos ensaios de FTIR e TGA.

Figura 37 - FESEM da pasta de cal/CFB 5:5 aos 28 dias

s
4 um

Fonte: Proprio autor.

5.2.4 Estudo da reatividade da CFB atraveés de pastas cimento/pozolana

5.2.4.1 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER
(FTIR)

As pastas com proporgdes de cimento Portland/CFB de 100/0 e 85/15 foram analisadas
com 3, 7, 28 e 90 dias de cura (25°C). A Figura 38 apresenta os resultados dessas proporgoes,
em que o controle representa a pasta com 100% de cimento e 15% CFB representa a pasta com

proporcao cimento Portland/CFB de 85/15.

As bandas 1420 cm™ e 875 cm™ estéo relacionadas as ligacdes assimétricas O — C — O
dos grupos COs-2, 0s carbonatos, provavelmente o carbonato de célcio. As bandas 1120 cm™,

650 cm™ e 600 cm™! presentes no cimento estéo relacionada ao gesso presente (sulfato de calcio)
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e a banda 1120 cm™ presente nas pastas pode ser devido a formacdo de etringita, conforme
ocorre a hidratacdo do cimento, essa banda vai desaparecendo (VELAZQUEZ, 2002). N&o ha
nenhuma banda relacionada a silica amorfa (1035 cm™) nas pastas que possuem 15% de CFB,
confirmando que uma grande parte cinza reagiu aos 3 dias. Todas as pastas apresentam a
formacao de silicatos calcicos hidratados (960 cm™). Embora de dificil visualizagdo por causa
de sobreposicdes, as bandas 785 cm™ e 694 cm™, pertencentes ao quartzo presente na cinza,
permanecem constantes. A banda 451 cm™ esta presente nas amostras controles, dessa forma

ndo se pode afirmar que é devido ao quartzo presente na cinza.

Figura 38 - Espectrograma do FTIR para as pastas de cimento/pozolana
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5.2.4.2 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TGA)

As pastas de cimento e CFB foram analisadas com 3,7, 28 e 90 dias de cura (25°C). A
Figura 39 mostra as curvas DTG para as pastas com proporcdo de cimento/CFB de 100/0
(Controle) e 85/15 (CFB 15).
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Todas as pastas apresentam picos entre 120°C e 150°C, o que significa que foram
formados produtos de hidratacdo C-S-H e etringita (AFt), ja 0s picos proximos a 220°C indicam
a formacéo de produtos de hidratacdo derivados de aluminatos (C-A-H, AFm). Apos 90 dias de
cura, a distribuicdo dos picos atribuidos aos produtos hidratados mudou, o que pode indicar um

pequeno rearranjo dos géis.

Figura 39 - Analise Termogravimétrica (curvas DTG) para pastas de cimento/pozolana
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Fonte: Proprio autor.

Também é possivel determinar a cal fixada das pastas de cimento/CFB, o célculo
efetuado esta representado pela Equacéo 15 (TASHIMA,2012)

(CH. x C)—CH,

Cal Fixada (%) =
(CH.xC)

x 100 (15)

Sendo:

CHec: Quantidade de hidrdéxido de célcio da pasta controle

CH;: quantidade de cal em um determinado tempo de cura na pasta com substitui¢éo
de cimento por cinza na mesma idade do controle

C: proporcao de cimento na pasta com pozolana
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A Tabela 7 apresenta os valores obtidos pelo TGA de perda de massa total da amostra

(Pt%) e perda relacionada a desidratacdo do hidroxido de calcio (Pcn %).

Tabela 7 - Perda de massa total (Pt%) e perda de massas devido a desidratacao do hidroxido
de calcio (Pch%) para as pastas de cimento/CFB

Amostra  Idade (dias) P1(%) Pch (%)

3 18,66 2,91
Controle 7 17,41 2,54
28 20,80 3,37
90 17,55 2,65
3 16,26 1,59
CFB 15 7 16,60 1,58
28 19,99 1,95
90 17,23 1,66

Fonte: Proprio autor.

A Tabela 8 apresenta os valores de cal fixada para todas as pastas de cimento/CFB com
idades de cura de 3,7, 28 e 90 dias. A cinza apresenta alto consumo de cal logo nos primeiros

trés dias, mostrando elevada reatividade a curtas idades também em matrizes cimenticias.

Tabela 8 - Valores de cal fixada para as pastas de cimento/CFB

Amostra  Idade (dias) Cal Fixada (%)

3 35,72
CFB 15 7 26,82
28 31,92
90 32,95

Fonte: Proprio autor.

A Tabela 9 mostra os valores relativos a desidratagdo dos produtos resistentes formados

na reacdo pozolanica (Pr) para todas as pastas de cimento/CFB.
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Tabela 9 - Perda de agua (%) relativa a desidratacdo dos produtos hidratados da reacdo
pozolanica para as pastas de cimento/CFB

Amostra  Idade (dias) Pr(%)

3 15,75

Controle 7 14,87
28 17,43

90 14,90

3 14,67

CFB 15 7 15,02
28 18,04

90 15,56

Fonte: Proprio autor.

Apb6s 3 dias de cura, a pasta controle apresentou maior quantidade de produtos
hidratados, mas aos 7 dias a pasta com CFB excedeu a pasta controle e manteve a maior
quantidade de produto hidratado até 90 dias. A diminuicdo da porcentagem referente aos géis
hidratados com 90 dias de cura pode ser devido ao rearranjo dos produtos hidratados, como
visto na Figura 39, e também a uma ligeira carbonatacdo dos produtos. Os valores de Pcy sdo
menores para amostras contendo CFB em todas as idades de cura, o que pode ser resultante de
dois fatores: devido a reagdo pozolanica (contribuicdo pozolanica) e a diminuicao da quantidade
de cimento (contribuicdo de dilui¢do), o que provoca menor producdo de portlandita. A fixacado

da cal indicou uma alta reatividade da CFB, mesmo para curtas idades de cura.

5.2.4.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA POR EMISSAO DE CAMPO
(FESEM)

As Figuras 40 e 41 apresentam o FESEM para as pastas de cimento/CFB de propor¢oes
100/0 e 85/100, respectivamente. A Figura 40 confirma o que foi observado no FTIR para as
pastas com 100% de cimento, uma vez que a imagem mostra os géis amorfos dos silicatos e
aluminatos célcicos hidratados e a presenca da etringita, que sao as estruturas em formato de

agulha presentes na Figura 40.



74

Figura 40 - FESEEM da pasta de cimento/CFB 100/0 aos 28 dias
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Fonte: Proprio autor.

A Figura 41 também mostra os géis amorfos dos produtos hidratados e parte de uma
portlandita que ndo foi totalmente consumida, esse ensaio também comprova o aparecimento
das bandas de silicatos calcico hidratados no ensaio de FTIR e a ndo fixacdo 100% da cal no
ensaio de TGA.
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Figura 41 - FESEM da pasta de cimento/CFB 85/15 aos 28 dias

Fonte: Proprio autor.

Os ensaios das pastas de hidroxido de célcio e cimento Portland contendo a CFB e a
analise de Frattini corroboram com a classificacdo da CFB como pozolana altamente reativa,
obtida por meio da analise de pH e condutividade elétrica, fato que indica que a autocombustao

é um método de producdo bem sucedido, mesmo sem temperatura controlada.
5.3 POROSIMETRIA POR INTRUSAO DE MERCURIO (P1M)

A Tabela 10 mostra os resultados de PIM para as pastas com relacGes de cimento
Portland e CFB (CEM/CFB) de 100/0, 90/10, 80/10 e 70/10 ap6s 90 dias de cura. Os resultados
mostram que a pasta com 20% de substituicdo de cimento Portland pela CFB apresentou a
menor porosidade total seguida do controle e das pastas com 30% de CFB e 10% de CFB.
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Tabela 10 — Resultados da MIP para as pastas de CEM/CFB ap6s 90 dias de cura.

Volume Total Retido Distribui¢do dos poros (mL de Hg/ g da pasta e a porcentagem)

Porosidade . <
Pastas Total (% depois da extrusdo

otal (%) (%) <10 nm 10 nm-50 nm 50 nm - 1um >1um
0,0209 0,0532 0,0993 0,0061
Controle 27,64 46,78 (11,64%) (29,64%) (55,32%) (3,40%)

0,
10% 29 50 4456 0,0402 0,0591 0,0983 0,0031
CFB (20,03%) (29,45%) (48,98%) (1,54%)

0,
20% 2614 5570 0,0388 0,0541 0,0831 0,0065
CFB (21,26%) (29,64%) (45,53%) (3,56%)

0,
30% 2890 55 55 0,0526 0,0655 0,0811 0,0145
CFB (24,61%) (30,65%) (37,95%) (6,79%)

Fonte: Proprio autor.

A distribuicdo dos poros mostrada na Tabela dividiu o volume de intrusdo em faixas de
diametros classificados como: poros atribuidos a géis (< 10 nm), capilares médios (10nm — 50
nm), capilares grandes (50 nm - 1 um) e vazios de ar (> 1 pum). A pasta controle apresentou
menos porcentagem de poros atribuidos a géis, o que estd de acordo com o estudo de

reatividade, o qual classifica a CFB como de alta de reatividade.

Em relacdo a durabilidade, a substitui¢do parcial do cimento Portland pela CFB resultou
em melhorias, uma vez que o volume total retido (Tabela 10) para as pastas com 20 e 30% de
substituicdo apresentaram porcentagens maiores, 0 que sugere que essas pastas possuem menos
poros conectados, levando a uma maior tortuosidade e consequentemente dificultando a

penetracdo de agentes externos nas matrizes.

De forma geral, esse ensaio mostrou como a reagdo pozolanica, o efeito filler e a

nucleagéo produzidos pela CFB trazem melhorias paras as matrizes cimentantes.

54 INFLUENCIA DA CINZA NO ESTADO FRESCO E ENDURECIDO EM
ARGAMASSAS
5.4.1 Indice de consisténcia

A Figura 42 mostra o resultado obtido através do ensaio de indice de consisténcia, as

médias obtidas e seus respectivos erros. A cinza faz com que a argamassa perca fluidez, a



77

abertura da curva varia de 34,8 £ 0.25 cm (Controle) até 26,6 = 0.31 cm (CFB 30), as
argamassas com substituicdo 5% e 10% tiveram uma perda de fluidez média de 1,05 a cada 5%
de CFB acrescentada, porém com 15% de substituicdo houve uma perda mais acentuada como
pode ser observado na Figura 42, para as substituicdes de 20%, 25% e 30% perde-se 0,83cm
do didmetro de abertura para cada 5% de substituicdo acrescentada. Provavelmente essa perda
de fluidez pode ser devido a finura da cinza, rugosidade da particula ou pela presenca de matéria

organica, carbono e carbonatos presentes como foi constato pelos ensaios de TGA e FRX.

Figura 42 - Resultado do ensaio de indice de consisténcia. Didmetro de abertura (cm) X teor
de substituicao
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Fonte: Proprio autor.

5.4.2 Resisténcia a compressao

A influéncia da CFB no comportamento mecanico das matrizes cimentantes foi
estudado através do ensaio de resisténcia a compressdo de argamassas com substituicao parcial
do cimento Portland, em massa, por CFB nas porcentagens de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%. A Tabela
11 mostra os resultados obtidos (MPa) ap6s 3, 7, 28 e 90 dias de cura.

A argamassa controle apresentou resisténcia a compressao muito similar as argamassas
com CFB para todas as idades de cura, até mesmo para os sistemas com substituicdes de 25 e

30%, confirmando a alta reatividade da CFB vista nas analises de reatividade.
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Tabela 11 - Evolugdo da resisténcia a compressao das argamassas apés 3, 7, 28 e 90 dias de

cura a 25°C
Dosagem/Idade de . .

’ cura 3 dias / dias 28 dias 90 dias

Controle 32,8+0,3 355+1,6 435+1,1 46,7+1,8
5% CFB 323+1,4 350+15 473+24 48,4+0,3
10% CFB 30,1+1,1 36,0+1,0 46,7+1,9 48,3+1,1
15% CFB 33,0+£0,8 38,2+1,4 456+1,3 52,6 +2,0
20% CFB 322+11 39,2+1,7 46,8 +1,7 53,2+ 2,3
25% CFB 29,7+0,6 376+14 492+19 541+1,9
30% CFB 26,7+0,8 345+1,2 438+2,1 51,0+ 2,6

Fonte: Proprio autor.

As argamassas com substitui¢des de 10 e 20% do cimento Portland por CFB estudadas
por Frias et al. (2012) apresentaram resisténcia a compressdo menor, mas muito similar a
argamassa controle apés 28 e 90 dias de cura. As argamassas foram moldadas em corpos de
prova de 4 cm x 4 cm x 16 cm, com relagdo dgua/aglomerante de 0,5 e areia/aglomerante de
3/1.

Os resultados de resisténcia a compressao estdo de acordo com os resultados de PIM. A
porosidade total da pasta controle e das pastas com CFB s&o similares a 90 dias de cura. Além
disso, a pasta controle apresentou uma porcentagem menor de poros atribuidos a géis se
comprado com as pastas com substituicdo parcial pela CFB. A combinacgédo desses dois fatores,

pode explicar a similaridade nos resultados de resisténcia a compressao;

A melhoria do desempenho mecénico das matrizes com a substituicdo parcial do
cimento Portland pela CFB é mais notavel quando calculado o Ganho de Resisténcia (GR). A
Equacdo 16 mostra o célculo realizado para se determinar 0 GR, parametro que compara a
resisténcia mecanica da argamassa controle, com uma corre¢do baseada na porcentagem de

substituicdo, com as argamassas com substituicdo por cimento Portland.

R;— (Rox utd )

——TTTPL %100 (16)
(Roriss)

X
mc+mp

GR =

Sendo:

Ri = Resisténcia a compressdo da argamassa com substituicdo em uma determinada
idade de cura (MPa);

Ro = Resisténcia & compressdo da argamassa controle (MPa);

mc = Massa de cimento utilizado na argamassa com substituicao (g)
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mp = Massa de CFB utilizada na argamassa com substitui¢éo (g)

A Figura 43 mostra os resultados de GR para as argamassas estudadas. O GR é positive
para todas as proporcdes em todas as idades de cura, ou seja, a resisténcia a compressdo
permanece a mesma ou aumenta mesmo com menos cimento Potland, fato que pose ser
explicado devido a alta reatividade da CFB. O GR é menor ap6s 3 dias de cura e maior ap6s 90
dias de cura para todas as argamassas com substituicdo estudadas. Apds 90 dias de cura, a
argamassa com maior GR é a com substitui¢do de 30%, com um valor calculado de 56%, o que
mostra que a CFB além de melhorar o comportamento mecénico, ainda € uma opcao
sustentavel, uma vez que a substituicdo de 30% de cimento Portland resultaria em uma grande

reducdo nos impactos ambientais derivados dessa industria.

Figura 43 — Ganho de resisténcia (GR) das argamassas com substituicdo apos 3, 7, 28 e 90

dias de cura
60
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B 90 dias
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5% CFB 10% CFB 15% CFB 20% CFB 25% CFB 30% CFB
Fonte: Proprio autor.

55 CAPACIDADE DE NEUTRALIZACAO ACIDA (ANC)

As pastas foram preparadas com sete propor¢6es de cimento Portland/CFB (100/0, 95/5,
90/10, 85/15, 80/20, 75/25 e 70/30) e foram ensaiadas com trés pH de trabalho (7, 4 e 2). A
Tabela 12 mostra os resultados obtidos através desse metodo, nela consta, para cada
porcentagem de substituicdo do cimento Portland, o volume adicionado do HNOz (mL), o
tempo necessario para a estabilizacdo (minutos) e o valor calculado de ANC (Equacéo 10).
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Tabela 12 - Resultados obtidos referente a capacidade de neutralizagao acida (ANC) da CFB

Tempo para estabilizar

Volume Adicionado (mL) ANC (mmol H*/g)

(minutos)
pH 7 pH 4 pH 2 pH 7 pH 4 pH 2 pH 7 pH 4 pH 2
Controle 14,35 17,65 20,93 123,2 88,72 30,08 14,73 18,12 21,50

5% CFB 13,8 16,96 19,93 108,13 90,53 30,13 14,70 17,41 20,46
10% CFB | 13,12 16,06 18,78 143,68 110,28 34,83 13,48 16,50 19,28
15% CFB | 12,35 15,52 18,01 132,02 77,07 32,43 12,68 15,94 18,58
20% CFB | 12,10 14,57 17,20 145,10 107,23 30,53 12,43 14,97 17,67
25% CFB | 11,02 13,87 16,20 156,53 106,28 33,95 11,31 14,24 17,23
30% CFB 9,81 12,85 15,50 104,80 80,03 27,23 10,08 13,20 15,42

Fonte: Préprio autor.

A ANC obtida para cada pasta esta relacionada com os compostos de calcio presentes
no material. Foi realizada uma andlise termogravimétrica para cada proporcao antes e depois
do ataque acido, ilustrando a reacdo do HNOs com os compostos calcicos perfeitamente. A
Tabela 13 mostra os resultados obtidos, assim como perda relacionada a desidratacdo do
hidroxido de calcio (P1%) para cada amostra antes e depois do ataque.

Tabela 13 - Resultados da andlise de TG para as pastas de cimento Portland/CFB antes e
depois do ataque acido

P (%)
Antes do
ataque acido 7 pH4  pH2
Controle 2,46 0 0 0
5% CFB 2,27 0 0 0
10% CFB 1,88 0 0 0
15% CFB 1,73 0 0 0
20% CFB 1,23 0 0 0
25% CFB 1,06 0 0 0
30% CFB 0,77 0 0 0

Fonte: Proprio autor.

Através da analise de TG é possivel observar que ja no ataque acido de pH ocorre a total
reacdo do hidrdéxido de célcio para todas as amostras. As amostras com maior teor de hidroxido
de calcio, apresentaram um maior volume de HNO3 adicionado e consequentemente um maior
valor de ANC, o que explica o alto valor obtido pela amostra controle (100% cimento Portland),

amostra que contém o maior teor de hidroxido de célcio.
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A Figura 44 mostra os resultados das curvas ANC (mmol H*/g) por tempo (minutos)
para as pastas controle e com 15 e 30% de substituicdo parcial do cimento Portland pela CFB.

As curvas com as substituicdes de 5, 10, 20 e 25% apresentaram uma configuracgéo similar.

Figura 44 - Gréaficos das curvas de ANC para as pastas a-) Controle; b-) 15% CFB; c-) 30%

CFB
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Fonte: Proprio autor.
As Equac0es de 17 a 25 sdo as equagdes de tendéncia de cada curva indicada na Figura
44,
y = -8,21132e(/6:72956) _ 8 91132¢(/6.72956) _ 8 91132e(/6.72958) 1 22 86947 (17)
y = -7,61333e(W437719) _ 7 6073e(/437988) _ 4 77235(/48:87658) + 18 98154 (18)

y = -8507,02591e(1:293%5E6) _ 3 85780e(*/35.83469) _ 10 7656e(*327746) + 8521,00841 (19)

y = -7,08061e(¥561529) _ 7 08061e(¥561532) _ 7 08061561532 + 19 58465 (20)



y = -5,89106e(34084) _ 5 8819e(34%8) _ 5 55639e(*/3046123) 1 16,44806

y = -3,13997e(¥17:1054) _ 4 97402e(/15091058) _ 7 44206(X/236274) + 14 42591
y = -6,06863e(/478185) _ 6,06863e(/478185) _ 6068634 78185) + 16,77961
y = -4,85476e(*/3.09166) _ 5 00226(*/3.09167) _ 4,16805e(*/29-332%) + 13,46798

y = -5,68047e(¥20704) _ 2 50294 (10.81058) _ 9 97957¢(*/8590626) + 10 91994

82

(21)
(22)
(23)
(24)

(25)

O novo método proposto por Mellado et al. (2017), o ensaio de pH combinado, possui

o mesmo procedimento do método ANC com “pH separado”, a diferenga € que a amostra ndo

é removida do béquer depois da estabilizacdo do pH por 10 minutos, ao invés disso, mais acido

¢ adicionado para se atingir o préximo pH, mais baixo.

A Figura 45 mostra as curvas de ANC (mmol H*/g) por tempo (minutos) obtidas através

do método de pH combinado para as pastas controle e com 15 e 30% de substituicdo parcial do

cimento Portland pela CFB. Cada proporgéo de cimento Portland/CFB foi ensaiada trés vezes

por se tratar de um método novo para comparacao.

As curvas apresentam uma configuracdo similar: uma curva inicial relativa ao pH 7,

estabilizacdo desse pH; outra curva, porém relativa ao pH 4, estabilizacdo desse pH e a curva

relativa ao pH 2 e sua estabilizacao.
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Figura 45 — Graficos das curvas de ANC com pH combinado para as pastas a-) Controle; b-)
15% CFB; c-) 30% CFB
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A Tabela 14 mostra a variacdo entre 0 método de pH separado e o novo método de pH

combinado para cada proporc¢éo de substituicdo e pH de trabalho.

Tabela 14 - Variacdo entre 0 metodo de pH separado e o novo método de pH combinado (%)

pH7 pH 4 pH 2
Controle 1,45 0,24 0,48
15% CFB 0,56 0,48 2,98
30% CFB 0,16 1,98 0,5

Fonte: Proprio autor.

Os resultados obtiveram pequena variacao entre os dois métodos, o que significa que o

novo método proposto por Mellado et. al (2017) se trata de um ensaio mais simples e rapido e

tdo efetivo quanto o método baseado na norma EA NEN 7371:2004.
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6 CONCLUSAO

A cinza de folha de bambu foi produzida através de um processo de autocombustao em
um forno sem temperatura controlada desenvolvido pelo grupo de pesquisa MAC — Materiais
Alternativos de Construcdo. A cinza foi quimica e fisicamente caracterizada pelos através dos
ensaios de FRX, determinacdo do teor de silica amorfa, DRX, granulometria a laser, FESEM,
FTIR e TGA. A partir dos resultados dessas analises, foi possivel concluir que a CFB possuli
um alto teor de silica (74,23%), dos quais 92,33% desse Oxido se trata da silica amorfa, e obteve
11,34% de perda ao fogo, atribuido a matéria organica. O ensaio de DRX confirmou a natureza
amorfa da CFB, uma vez que apresentou um desvio na linha base entre 26 = 5° e 26 = 35°, 0
ensaio também indicou a presenca de quartzo. O tempo de moagem 6timo da cinza é de 50

minutos.

O estudo da reatividade do material foi realizado através dos ensaios de condutividade
elétrica e pH em suspensdo aquosa de CH:CFB, ensaio de Frattini, e estudo de pastas com
diferentes propor¢des de CH:CFB e cimento Portland/CFB através das analises de FTIR, TG e
FESEM. A CFB foi classificada como altamente reativa, 0 que significa que o método de

autocombustao, apesar se tratar de um método mais simples, foi bem-sucedido.

O ensaio de indice de consisténcia mostrou que ao se adicionar a cinza, a argamassa
apresenta um menor diametro de abertura, ou seja, sua fluidez é alterada negativamente,
principalmente com substituicdes acima de 15%, porém apesar dessa piora a argamassa ainda

apresenta fluidez aceitavel para teores de substituicdo considerados altos (30%).

A alta reatividade do material estudado contribuiu para melhorar o comportamento
mecanico e durabilidade das matrizes cimentantes com substituicdo parcial do cimento Portland
pela CFB. As pastas com substituicbes de 20% e 30% pela CFB apresentaram menor volume
total retido (%) do que a pasta controle na analise do PIM. As argamassas com substituicao
apresentaram resisténcia a compressdo muito similaridades a argamassa controle para todas as
idades de cura; a argamassa com 30% de CFB apresentou ganho de resisténcia (GR) de 56%

aos 90 dias de cura.

A anélise da ANC, complementada pela analise de TG das pastas antes e depois do
ataque acido, mostraram que os resultados obtidos estdo relacionados os teores de compostos

de célcio presentes no material.



85

Dessa forma, conclui-se que a cinza de folha de bambu é um material adequado e

sustentavel para a substituicdo parcial do cimento Portland em matrizes cimentantes.
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