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RESUMO

Nos ultimos anos, tem havido um crescente interesse em substituir parcialmente ou totalmente
0 uso do cimento Portland por materiais com baixo impacto ambiental; logo o estudo de
aglomerantes ativados alcalinamente obtidos a partir da mistura de um precursor sélido, rico
em aluminossilicato, e uma solugdo alcalina de alta concentracdo, tem se mostrado uma
alternativa viavel, uma vez que o consumo de energia e a emissdo de CO> durante a producao
dessas matrizes sdo reduzidas, e ainda, ocorre a possibilidade de insercdo de subprodutos
agroindustriais, na matriz desses aglomerantes. Assim a presente tese apresenta um estudo de
viabilidade do uso da cinza do bagaco de cana-de-agucar (CBC), subproduto da industria
sucroalcooleira, na producdo de aglomerantes ativados alcalinamente. A CBC foi obtida a partir
da queima néo controlada do bagaco de cana-de-acUcar e apresentou uma composi¢éo quimica
predominantemente constituida de dioxido de silicio. A cinza foi submetida a ensaios de
caracterizacgdo fisica e quimica, de modo a avaliar a viabilidade do uso da cinza na producéo de
matrizes ativadas. Os ensaios de caracterizacao e de reatividade indicaram que a cinza apresenta
grande parte da sua silica no estado cristalino, além de apresentar baixa solubilidade e
reatividade pozolénica. Porém, 0s ensaios térmicos e mecanicos das argamassas e pastas
produzidas com a CBC, demostraram que, a CBC apresenta boa reatividade para periodos de
cura prolongados, possibilitando o seu uso em matrizes de cimento Portland e matrizes ativadas.
Nos estudos das matrizes ativadas, foram analisados dois tipos de sistemas: no primeiro sistema,
a CBC foi utilizada como precursor solido em sistemas binarios com a escoria de alto forno e
foi avaliado o comportamento microestrutural das matrizes a partir de ensaios de espectroscopia
de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), analise termogravimétrica (TG),
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e estudos mecanicos das matrizes ativadas com
solucdes de NaOH variando a concentragdo de 2 a 10M. Posteriormente, a CBC foi aplicada
como fonte de silicato soltvel na producao da solucéo ativadora de NaOH, com concentracédo
de 4M e 8M, e relagdo SiO2/Na20 igual a 0,5. Logo, o uso da CBC como fonte alternativa para
a producao de novos aglomerantes contribui favoravelmente para a sustentabilidade ambiental,
além de proporcionar a valorizagéo do residuo.

Palavras-chaves: Material alternativo e sustentavel. Atividade pozolanica. Ativacao alcalina.
Resisténcia mecanica a compressao. Microestrutura.



ABSTRACT

ASSESSMENT OF THE SUGAR CANE BAGASSE ASH USE IN THE PRODUCTION
OF ALKALI-ACTIVATED BINDERS

In recent years, there has been a growing interest in partially or totally replacing the use of
Portland cement with materials with low environmental impact; Therefore, the study of alkaline
activated binders obtained from the mixture of an aluminosilicate rich solid precursor and a
high concentration alkaline solution, proved to be a viable alternative since energy consumption
and CO2 emission during production of these matrices are reduced, and also, there is the
possibility of insertion of agroindustrial byproducts in the matrix of these binders. Thus, this
thesis presents a viability study of the sugarcane bagasse ash (SCBA) use, a by-product of the
sugar and alcohol industry, in the production of alkaline activated binders. The SCBA was
obtained from the uncontrolled calcination of the sugarcane bagasse and presented a chemical
composition predominantly constituted of silicon dioxide. The ash was physically and
chemically characterized, in order to assess the viability of the ash use in the production of
activated matrices. Characterization and reactivity analysis indicated that ash presents a great
part of its silica in the crystalline state, low solubility and pozzolanic reactivity. However, the
thermal and mechanical analysis of mortars and pastes produced with SCBA showed that ash
presented good reactivity for long curing periods, allowing its use in Portland cement matrices
and activated matrices. Two types of systems were analyzed in the activated matrices studies:
in the first system, the SCBA was used as a solid precursor in binary systems with the blast
furnace slag, the microstructural behavior of the matrices was assessed by means of Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), Thermogravimetric Analysis (TGA), Scanning
Electron Microscopy (SEM) and mechanical studies of the matrices activated with NaOH
solutions varying the concentration from 2 to 10M. Subsequently, SCBA was applied as a
source of soluble silicate in the production of the NaOH activator solution, with concentrations
of 4M and 8M, and a SiO / Na2O ratio of 0,5. Thus, the use of SCBA as an alternative source
for the production of new binders contributes favorably to the environmental sustainability,
besides valorization of the residue.

Keywords: Alternative and sustainable material. Pozzolanic activity. Alkaline activation.
Compressive strength. Microstructure.
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1 Introducéo

1.1 ASPECTOS GERAIS E RELEVANCIA DO TEMA

O consumo aparente de cimento no mercado interno e as importacdes, segundo o
Sindicato Nacional da Industria do Cimento (SNIC, 2018), totalizaram 49 milhGes de toneladas
entre janeiro a novembro de 2018. O resultado representou uma queda de 1,5% em relacdo ao
mesmo periodo de 2017, reflexo da crise econémica enfrentada pelo pais.

Na comparacao com o acumulado dos ultimos 12 meses (dezembro de 2017 a novembro
de 2018), a queda foi de 2% sobre igual periodo anterior (dezembro de 2016 a novembro de
2017), conforme a figura 1.1. (SNIC, 2018).

Figura 1. 1 - Venda acumulada em 12 meses do Mercado Interno brasileiro

Mil Ten. {vendas prefiminares da inddstria e estimativas de mercado)
65.000

60.000

65.000

Fonte: (SNIC, 2018)

O setor de producdo de cimento Portland brasileiro, segundo dados do Sindicato
Nacional da Industria do Cimento de 2016, contam com mais de 100 fabricas produtoras de
cimento Portland, controlados por 24 grupos industriais, com capacidade de producdo de 100
milhGes t/ano de cimento e produzindo em média 57 milhdes de toneladas por ano. As fabricas
estdo em 88 municipios brasileiros e contam com mais de 23 mil empregos direto, o que indica
0 grande impacto econdmico e social da industria cimenteira no Brasil.

Segundo Toledo Filho et al., 2002, durante o processo de fabricagdo do cimento
Portland, uma grande quantidade de energia € consumida. No procedimento de descarbonatacéo
do carbonato de célcio (CaCOs) para a obtencdo do 6xido de calcio (CaO), aproximadamente

40% da matéria-prima se perde em forma de CO2 (géas carbonico) diretamente para a atmosfera.
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O processo de calcinacdo do carbonato de célcio (CaCOz) e 0 processo da queima dos
combustiveis utilizados na fabricacdo do clinquer faz com que as industrias de cimento sejam
responsaveis por cerca de 8% da emissao mundial de CO. na atmosfera, contribuindo
significativamente para o aquecimento global. Estima-se que para cada tonelada de clinquer
produzido no Brasil, h&d uma emissdo de CO- na atmosfera entre 830 a 900 kg de CO- quilos
(BENHELAL etal., 2013; MADLOOL etal., 2011; MIKULCIC et al., 2016; ODA et al., 2012).

Observando os dados das empresas cimenticias, pode-se ter ideia do grau de importancia
na economia, no meio ambiente e na sociedade brasileira; dai a necessidade de adequacgao
dessas empresas a um ambiente econémico e ambiental mais sustentavel.

De fato, devido ao impacto ambiental gerado pela produgdo e consumo do cimento
Portland, tem-se buscado alternativas para diminuir os problemas provocados pelo uso cimento
Portland, tais como a utilizacdo de adi¢cdes minerais durante a fabricacdo do clinquer, ou ainda
na substituicdo parcial do cimento Portland por pozolanas e até mesmo na producdo de novos
tipos de cimentos.

Atualmente € crescente os estudos voltados a producdo de aglomerantes ativados
alcalinamente, que possibilita a producdo de matrizes sem o uso do cimento Portland. Logo o
uso desses sistemas alternativos, leva a economia de energia e a reducéo do custo de fabricacéo
do cimento Portland, provocando o aumento da vida util das jazidas de calcario e argila,
provocando uma diminuicéo significativa nas emissdes de CO..

O uso de pozolanas para a produgdo de materiais cimenticios ndo é recente. Segundo
Mehta (1987) e Kaefer (1998), seu uso ja foi observado em construcdes gregas e romanas.
Segundo o ACI CT 13, 2013, as pozolanas podem ser definidas como sendo materiais com
elevado teor de silica e/ou alumina no estado amorfo, que, quando finamente subdivididos,
reagem quimicamente com o hidroxido de célcio em presencga de agua para formar produtos
hidratados estaveis. Hoje os estudos voltados para a melhoria do desempenho dos elementos
ligados a construcéo civil retornam a evidenciar o uso desses materiais, uma vez que, no geral,
sdo mais duraveis e apresentam melhores desempenhos mecanicos.

Ja os estudos da producéo de aglomerantes ativados alcalinamente, uma alternativa ao
uso do cimento Portland, € mais recente, em relacdo as pozolanas e vem sendo feito segundo
Davidovits (1994), desde a década de 40.

Segundo Davidovits (1982), a ativacao alcalina de um modo geral é um processo
quimico de polimerizacdo de uma fonte rica em aluminossilicato e uma solugdo de alto valor
de pH, produzida a partir de um metal alcalino, que gera um material cimentante denominado

de aglomerante ativado alcalinamente. A reacdo de geopolimerizacdo tem como resultado um



21

material amorfo de resisténcia e durabilidade igual e/ou superior as matrizes de cimento
Portland.

Logo, a utilizacdo de residuos e subprodutos industriais e agroindustriais na producéo
de aglomerantes alternativos mostra-se como uma boa op¢do para a reducdo do impacto
ambiental gerado pela indUstria de cimento Portland.

Portanto, a pesquisa desenvolvida nesta tese propde o estudo da aplicacdo da cinza de
bagaco de cana-de-acUcar na producdo desses novos aglomerantes.

De acordo com a Companhia Nacional de Abastecimento (CONAB, 2018), a producao
de cana-de-acUcar estimada para a safra 2018/19 é de 635,51 milhdes de toneladas, que
corresponde a um aumento de 0,4% em relacdo a safra anterior. Estima-se uma area colhida de
8,66 milhdes de Hectares.

Na regido sudeste tem-se uma expectativa de producdo de 412,4 milhdes de toneladas
de cana-de-acUcar processada, considerada a maior producdo de todas as regides do Brasil
CONAB (2018).

Ainda conforme a CONAB (2018), nos ultimos anos vem ocorrendo uma maior
conscientizacdo das pessoas em relagdo a preservacdo do meio ambiente, principalmente sobre
os efeitos indesejaveis da utilizacdo de combustiveis fosseis no balanco de carbono na
atmosfera e seus efeitos desastrosos no aquecimento global. Esse efeito de conscientiza¢ao pode

ser observado na evolucdo em 10 anos da &rea plantada de cana-de-agUcar (Figura 1.2).
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Figura 1. 2 - Evolucdo da area colhida no Brasil
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Logo, a agroindustria sucroalcooleira tem-se mostrado favoravel devido ao
esgotamento das jazidas petroliferas e ao alto preco do petréleo; aléem do mais, o alcool é
considerado um combustivel ecologicamente correto, uma vez que € obtido a partir de uma
fonte renovavel (CONAB, 2018).

Neste contexto, o aumento do cultivo e do manejo da cana-de-acUcar gera a producao
de residuos tais como o bagago e a folha da cana-de-agucar, que podem ser utilizados na

producdo de aglomerantes para a construcao civil.



1.2 ESTRUTURA DA TESE

A partir da introducéo (Capitulo I) que apresenta sobre 0s aspectos gerais e a relevancia
do tema de pesquisa proposto, os demais capitulos abordados nesta tese foram divididos em
mais 10 partes e organizados da seguinte maneira:

O capitulo Il apresenta os objetivos gerais e especificos da tese.

O capitulo 111 aborda uma reviséo bibliografica, a respeito dos temas estudados, a saber:
materiais pozolanicos e aglomerantes ativados alcalinamente. Neste capitulo aborda-se ainda
sobre a cinza de bagaco de cana-de-acUcar e a sua utilizacdo em matrizes cimentantes.

O capitulo IV apresenta a metodologia experimental realizada. O capitulo aborda
primeiramente a selecdo, producéo e caracterizagdo dos materiais empregados, em seguida foi
apresentado os equipamentos, método de dosagem e 0s de ensaios para a caracterizagdo da cinza
de bagaco de cana-de-agucar e das pastas e argamassas produzidas, e por fim foi apresentado

de forma esquematica todo o procedimento experimental adotado.

Os resultados e discussfes da pesquisa realizada estdo nos capitulos V, VI, VII, VIll e

O capitulo V apresenta os resultados da caracterizacdo fisica e quimica da cinza de
bagaco de cana-de-agUcar. Para a caracterizagdo da CBC foram utilizadas as seguintes técnicas:
Fluorescéncia de raios X, Difracdo de raios X, Analise da distribuicdo das particulas por
difracdo a lazer, Espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier, Microscopia
eletronica de Varredura, Analise termogravimétrica, residuos insollveis e superficie especifica
de Blaine e massa especifica. Essas técnicas contribuiram na identificagdo da morfologia,

mineralogia e componentes quimicos da CBC.

A fim de analisar a viabilidade do uso da cinza do bagago de cana-de-agUcar na producao
de aglomerantes ativados alcalinamente, realizou-se estudos prévios em sistemas de cinza de
bagaco de cana-de-agucar / cimento Portland e cinza do bagago de cana-de-agucar hidroxido de
calcio, objetivando analisar a reatividade do material. Esses resultados sdo apresentados nos

capitulos VI e VII.
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No capitulo VI, foi aplicado o método desenvolvido por Tashima et al. (2014) para a
determinacdo da reatividade da CBC, o método consiste em analise de dados de pH e
condutividade da amostra de pozolana em suspensdes aquosas.

No capitulo VII, foram apresentados os dados referentes ao estudo do uso da CBC na
substituicdo parcial do cimento Portland. Os dados referem-se ao artigo: Valorisation of
sugarcane bagasse ash (SCBA) with high quartz contente as pozzolanic material in Portland
cement mixtures”, desenvolvido por Pereira et al. (2018) e publicado na revista Materiales de

Construccion.

E por fim nos capitulos VIII e IX, sdo apresentados os estudos relacionados a ativacéo
alcalina.

O capitulo VIII apresenta os resultados dos aglomerantes ativados alcalinamente
produzidos com escoria de alto forno e cinza de bagaco de cana-de-acUcar. Estudou-se a
influéncia da concentracdo do ativador alcalino nos sistemas binarios.

O capitulo IX apresenta o estudo do uso da cinza de bagaco de cana-de-agicar como

ativador alcalino.

O capitulo X, cita as consideracdes finais e as conclusdes obtidas do trabalho de
investigacao.
O capitulo XI, apresenta as sugestdes para pesquisas futuras que podem ser

desenvolvidas a partir dos dados apresentados na tese.

No final da tese sdo apresentados 3 apéndices, que se referem a estudos preliminares
desenvolvidos ao longo da presente pesquisa.

No apéndice | é apresentado o estudo do uso da soda caustica como ativador alcalino.

O apéndice 1l mostra o estudo preliminar de aglomerantes ativados alcalinamente em
sistemas ternarios, onde os precursores solidos utilizados foram a cinza do bagacgo de cana-de-
acucar, a escdria de alto forno e o cimento Portland.

E por fim no apéndice 11 € apresentado um estudo prévio de aglomerantes a base de

escoria de alto forno submetido a altas temperaturas.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBIJETIVO GERAL

Avaliar a viabilidade do uso da cinza de bagaco de cana-de-aclcar (CBC) na producéo

de aglomerantes ativados alcalinamente, em sistemas de CBC e escoria de alto-forno.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Para alcancar o objetivo geral proposto, foram estabelecidos os seguintes objetivos

especificos:
[}

Caracterizar fisicamente e quimicamente a CBC;

Avaliar a potencialidade pozolanica da CBC, atraves do método de pH e
condutividade de suspensfes aquosas;

Realizar a analise microestrutural de pastas de cimento/CBC e cal/CBC e estudar
0 desempenho mecanico de argamassas de cimento/CBC,;

Analisar a potencialidade da CBC, para ser usada como precursor sélido.
Identificar a interferéncia da concentracéo da solu¢do do hidréxido de sodio nas
propriedades fisicas, quimicas e mecanicas de aglomerantes ativados
alcalinamente em sistemas binarios de CBC e escoria de alto forno, curado a
temperatura ambiente e;

Analisar a potencialidade da CBC, para ser usada como ativador alcalino em
aglomerantes ativados alcalinamente, substituindo o uso do silicato sédio na

producdo das soluges alcalina.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Quando adi¢des minerais sdo utilizadas na composi¢do do cimento Portland ou quando elas s&o
utilizadas na substituicdo parcial ou total do cimento Portland para a producdo de materiais
cimenticios, sdo adquiridas vantagens ambientais, sociais e econdmicas, gerando a redugdo no
uso do clinquer e, consequentemente, a menor emissdo de CO. proveniente do consumo de
combustiveis nos fornos e da calcinacdo do calcério, aléem de reduzir em algumas situacdes a
exploracdo de jazidas naturais.

Nota-se ainda que esses novos aglomerantes possibilitam o uso e aproveitamento de
residuos agroindustriais, que podem ser classificados como materiais cimenticios
suplementares (MCS).

Normalmente essas adigdes minerais sdo caracterizadas por exibir teor menor de 6xido
de calcio em relacdo ao cimento Portland, como pode ser observado no diagrama ternario CaO-
Al>0s-SiO. da Figura 3.1. No diagrama, a distribuicdo dos grupos esta de acordo com a
quantidade de 6xidos que cada material possui. Quando os MCS s&o ricos em silica ocorrem
mudancas na quantidade e nos tipos de hidratos formados e, logo, no volume, porosidade e
durabilidade dos produtos da hidratacdo. Devido a grande quantidade de silica ocorre a reducéo
da relagdo CaO/SiO. (C/S) na fase C-S-H e maior consumo de portlandita. No caso de MCS
ricos em alumina acontece o acréscimo da incorporacdo de Al no C-S-H, o que acarreta uma
maior quantidade de aluminatos nos produtos hidratados (LOTHENBACH et al., 2011;
MASSAZZA, 1998; PINHEIRO, 2015).

Figura 3. 1- Diagrama ternario CaO-Al>03-SiO;

Si0:

Cinza
volante

.. Escoria
Cimento Portland

Calcario moido

Pozolanas naturais

Metacaulim

CaO ALO,

Fonte: Adaptado (LOTHENBACH et al., 2011)
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Duas alternativas ao uso do cimento Portland serdo exploradas neste capitulo: o uso de
adicOes minerais como pozolana na substituicdo parcial do cimento Portland e como precursor

solido na producdo de aglomerantes ativados alcalinamente.

3.1 MATERIAIS POZOLANICOS

Segundo a NBR 12653 (ABNT, 2014), materiais pozolanicos sdo materiais silicosos ou
silicoaluminosos que, por si sés, possuem pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas que,
quando finamente moidos e na presenca de agua, reagem com o hidréxido de célcio a
temperatura ambiente formando compostos com propriedades aglomerantes. E ainda deve
apresentar alto teor de SiOz ou SiO2/Al>Os e estrutura amorfa (HEWLETT, 2008).

Os materiais pozolanicos podem ser divididos em naturais e artificiais. Pozolanas
naturais sdo aquelas cuja origem € vulcénica, ou de origem sedimentar com atividade
pozoléanica. J& as pozolanas artificiais sdo materiais resultantes de processos industriais ou
provenientes de tratamento térmico com atividade pozolanica, e podem ser divididas em
argilas calcinadas, cinzas volantes e outros materiais, tais como as pozolanas ndo-tradicionais,
a saber: escérias siderdrgicas acidas, cinzas de materiais vegetais, rejeito de carvao mineral
(NBR 12653 (ABNT, 2014)).

De acordo com Mehta e Monteiro (1994), Cordeiro (2006) e Hewlett (2008), a reacédo
pozolanica € a acdo entre 0s componentes quimicamente ativos presentes na pozolana que
podem reagir com a Portlandita (CH), produzidos pela hidratacdo dos silicatos do cimento
Portland, para formar novos produtos hidratados resistentes (silicatos de calcio hidratados (C-
S-H), aluminatos de calcio hidratados (A-C-H) e silicoaluminatos de célcio hidratados (S-A-C-
H)), semelhantes aos encontrados na hidratacdo do cimento Portland, gerando assim, um
aumento de resisténcia mecanica, diminuicdo da permeabilidade e, consequentemente, um

aumento na durabilidade.

As Equacoes 3.1 a 3.4, exibem de forma simplificada a reacdo. Sendo que o produto
final da reacdo pozolanica é o silicato de calcio hidratado (C-S-H), que é o principal produto de
hidratacdo do cimento Portland (JOHN et al., 2003).

CsS + H2O — C-S-H + CH (hidratagdo do cimento Portland) Eq. 3.1

xSiOz + yCa (OH), > yCaO . xSiOz. yH-»0 (reacao pozolanica) Eq. 3.2
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xAl>03 + yCa (OH)2 = yCaO . xAl203. yH20 (reagéo pozolanica) Eq. 3.3

xAl;03 + ySiOz + zCa (OH)2 & zCaO . xAl;0z. ySiO». zH,0 (reagédo pozolanica) Eq. 3.4

Conforme Lohtia e Joshi (1995), as reacBGes pozolanicas geralmente comecam depois
que a hidratacdo do cimento Portland se inicia e o CH torna-se disponivel. A substituicdo de
cimento Portland por determinadas pozolana, como é o caso da cinza do bagaco da cana-de-
acucar, provoca o retardamento da taxa inicial de hidratacdo e, por conseguinte, o efeito
pozolanico sé pode ser notado nas idades prolongadas, onde pode ser observado o aumento da
resisténcia mecanica e a diminuicdo da permeabilidade da matriz.

Lothenbach et al. (2011) e Martinez (2006) afirmam que a reacdo pozolanica é mais
lenta do que a reacdo de hidratagdo das fases do clinquer. Inicialmente, a pozolana proporciona
um efeito filer, efeito fisico da pozolana que atua no preenchimento de vazios de concretos,
argamassas e pastas melhorando a coesdo e diminuindo a exsudacdo, diminuindo o calor
liberado durante a hidratacdo, uma vez que a pozolana nao produz hidratos nos primeiros dias.

Além disso, ocorre também a nucleacdo, em que a superficie extra, proporcionada pela
pozolana, funciona como ambiente de nucleacdo para os produtos de hidratacéo das fases do
clinquer, ou seja, aumenta a velocidade de hidratacdo das particulas de cimento Portland nos
primeiros dias de cura, gerando uma maior quantidade de hidratos, fazendo com que a
quantidade de portlandita (CH) disponivel cresga neste periodo, e aumente posteriormente a
reacdo pozolanica. E em geral, as misturas com material pozolanico tem o periodo de
aceleracdo mais marcante e a taxa maxima de calor maior em relagao as misturas feitas somente
com cimento Portland. Logo, pode-se afirmar que o emprego de pozolanas em matrizes
cimenticias colabora para o incremento da resisténcia mecanica como resultado da combinagao
de efeitos fisicos e quimicos. (LOTHENBACH et al., 2011; MARTINEZ, 2006).

Segundo Mehta (1987), a diferenca entre a reacdo pozolanica e a reacdo que envolve a
hidratacdo do cimento Portland separadamente, ndo estd na composi¢do de seus produtos da
hidratacdo, mas na taxa na qual eles sdo formados. Sabe-se que a reacdo pozolénica ocorre de
forma lenta, assim como a taxa de desenvolvimento de resisténcia e o calor de hidratacdo ligado
a essa reacdo. Por outro lado, a hidratagdo do C3S do cimento Portland é acelerada, e, portanto,
a taxa de incremento da resisténcia e o calor de hidratacéo sao altos.

A reacdo de hidratacdo do cimento produz hidréxido de célcio, enquanto a reacdo
pozolanica consome. Este processo pode ser observado por meio da representacdo da figura
3.2.
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Figura 3. 2 - Mudancas do teor de hidroxido de célcio durante a hidratacdo de um cimento

Portland pozolanico ao longo do tempo

)
o

Hidréxido de Calcio (%)
o
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pozolanico 40%

------__ de pozolana

-
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28 180
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Fonte: (MEHTA, 1987)

De acordo com Hewelett (1998), Cordeiro e Fairbainrn (2009) e Alavez-Ramirez et al.

(2012), a atividade pozolanica e portanto a quantidade de cal fixada pelas pozolanas, depende

da area especifica e da finura da pozolana, dos teores de silica (SiO2) e alumina (Al203)

reativos, natureza e quantidade das fases ativas da pozolana, da relagcdo pozolana/cal e/ou

pozolana/cimento Portland nas misturas, da superficie especifica, da relagdo &gua/sélido da

mistura, do tempo e temperatura de cura, da estrutura cristalina ou desordenada e, sobretudo,

da sua aptidao de se combinar com a cal para formar compostos com propriedades cimenticias.

Para a avaliacdo da reatividade pozolanica dos materiais, faz-se necessario o emprego

de ensaios fisicos, quimicos e mecanicos, de pastas e argamassas com cimento Portland e/ou

hidroxido de calcio. Os seguintes ensaios tém sido comumente empregados para a avaliacdo da

reatividade pozolanica:

e Ensaios de medida de condutividade elétrica (PAYA et al 2001; FRIAS et al.
2005; VILLAR-COCINA et. al 2003; TASHIMA, 2012; TASHIMA et al. 2014;

ROSSIGNOLO et al. 2018);
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e Andlise termogravimétrico de pastas com cal/pozolana e cimento/pozolana,
para a determinacdo da cal fixada e da perda de massa total,

¢ Difracdo de raios X, em pastas para identificacdo das fases hidratadas formadas
N

e Avaliacdo mecanica.

No entanto antes da realizacdo do estudo da reatividade pozolanica, deve-se conhecer e
caracterizar a pozolana.

Segundo a ASTM C-618 (2012), para que um material seja considerado pozolana deve
apresentar na sua composi¢do, no minimo, 50% da somatoria dos oxidos SiO2 + Al203 +
Fe203 e, no maximo, 5% de SO3 e que o teor maximo de alcalis disponiveis em Na>O deve ser
de 1,5%. Logo a analise das amostras por de espectrometria de fluorescéncia de raios X,
possibilita a identificacdo e quantificacdo dos elementos quimicos presentes na amostra.

A perda ao fogo deve ser de, no maximo, 6% (ASTM C-618, 2012). A verificacdo da
perda ao fogo pode ser realizada por meio da anélise termogravimétrica (TG), onde a curva
termogravimeétrica relaciona a temperatura com a perda de massa ao longo do tempo ou pode
ser obtida segundo o método da ABNT NBR 5743, que trata-se da queima do material em uma
mufla em uma temperatura de 950 °C + 50 °C. A determinagdo do teor de carbono, é
fundamental, uma vez que, a proporc¢éo influencia na quantidade de pozolana disponivel para
sofrer a reacdo. Segundo Cordeiro (2006), os dois métodos sdo equivalentes.

No estudo da reatividade das pozolanas, é importante avaliar a composi¢cdo mineraldgica
do material. A utilizacdo da técnica de difracdo de Raios X, possibilita a identificacdo quimica
qualitativa e quantitativa das fases cristalinas e amorfas da pozolana. Quanto maior a quantidade
de silica amorfa, mais reativo serd a pozolana. As condic¢des de calcinagdo, a temperatura de
gqueima, e o tempo de resfriamento dos subprodutos para a producdo de cinzas reativas
influencia diretamente na obtencdo de uma silica amorfa (SiOz), com estrutura atébmica
desorganizada e altamente reativa (CORDEIRO, 2006).

Segundo Callister Jr. (2002) o resfriamento acelerado beneficia o desenvolvimento de
um soélido nao cristalino, devido a amostra ndo apresentar tempo suficiente para o processo de
ordenacao dos atomos.

A figura 3.3 mostra as estruturas do diéxido de silicio (SiO.) nas formas cristalina e

amorfa, respectivamente.
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Figura 3. 3 - Esquemas das estruturas (a) SiO2 na forma cristalina e (b) SiO2 amorfo

@ Alomos de silicio

() Aomos de axigénio

d

Fonte: (CALLISTER JUNIOR, 2002).

Segundo Cordeiro (2006) e The Quartz Page (2018), a silica cristalina pode ser
encontrada de trés diferentes formas na natureza: quartzo, tridimita e cristobalita. A fase estavel
da silica cristalina (SiO2) a temperatura ambiente, é conhecida como quartzo ou quartzo-a, 0
quartzo-o. se transforma em quartzo-f§ a 573 °C. A cristobalita ¢ uma forma estavel a alta
temperatura (1470 °C até ponto de fusdo - 1713 °C), mas pode existir na forma metaestavel
acima de 200 °C a 275 °C. A tridimita na forma metaestavel pode existir desde a temperatura
ambiente até 117 °C.

E por fim, o efeito pozolanico depende também do efeito fisico ocasionado pelas
pequenas particulas na mistura (ISAIA et al., 2003).

Logo, quanto maior for a superficie de contato da pozolana com o hidroxido de calcio,
maior seré a taxa da reacdo pozolanica, a diminuicdo das particulas é necessaria para ativar as
reacGes quimicas, ja que as taxas de reacdo sdo equivalentes a superficie especifica do material,

que varia com o inverso do tamanho das particulas (CORDEIRO, 2006).

3.2 ATIVACAO ALCALINA

A ativagdo alcalina de aglomerantes hidréaulicos & base de cimento Portland e escorias
de alto-forno vém sendo realizada desde a década de 30. A Tabela 3.1 apresenta trabalhos

relevantes relacionados a producdo de matrizes ativadas alcalinamente.
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Tabela 3. 1- Linha do tempo de Cimentos ativados por alcalis

1930 Kiihl Germany  Slag setting in the presence of dry potash (24)
1937 Chassevent unknown  Slag reactivity measurement using a dry potash and soda solution (25)
1940 Purdon Belgium  Clinker-free cements consisting of slag and caustic soda or slag and caustic

alkalis synthesised with a base and an alkaline salt (§)

1957 Glukhovsky USSR Binder synthesis using hydrous and anhydrous aluminosilicates (vitreous
tocks, clays, steel mill slag) and alkalis; proposal for a Me,0-MeO-Me,0-
8i0,-H,0 cementitious system; coining of the term “soil cement” (9)

1981 Davidovits France  Alkalis mixed with a blend of burnt kaolinite, limestone and dolomute, and
trademarks such as Geopolymer, Pyrament, Geopolycem, Geopolymite (27)
1986 Krivenko USSR Principles governing system Me,0-MeO-Me,0,-Si0,-Al,0, properties;

proposal for the generic name “alkaline cements” and the specific name
“geocement” (17)

1999 Palomo Spain  Production of hardened cementitious materials from alkali-activated type F
fly ashes (26)
2006 Shi & Krivenko & Roy Ukraine ~ First book on alkali-activated cements (1)
-USA
2014 Provis), & van Deventer JSJ  UK&  Alkali activated Materials State of the art Report. RILEM TC 224-AAM (13)
Australia

Fonte: (PALOMO et al., 2014)

A ativacao alcalina é um processo quimico de polimerizacdo de uma mistura de uma fonte
rica em aluminossilicato e uma solucéo de alto valor de pH, produzida a partir de um metal
alcalino, gerando um material cimentante designado de aglomerante ativado alcalinamente
(DAVIDOVITS, 1982; DAVIDOVITS, 1991; DAVIDOVITS, 2008).

O mecanismo de reacdo que da origem aos aglomerantes ativados alcalinamente ¢ um
processo quimico complexo de dissolugdo alcalina e orientacdo/precipitacdo numa solucéo
aquosa de um precursor solido, sendo responsavel pelo endurecimento e propriedades dos
aglomerantes ativados alcalinamente.

De modo geral, os aglomerantes ativados alcalinamente podem ser classificados, de

acordo com a sua composicao e teor de materiais cimentantes, em:
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a) Aglomerantes de baixo teor de calcio ativados alcalinamente [(Na,
K)20-Al203-Si02-H20]
Os materiais que se enquadram nesse grupo sao compostos em maior parte por aluminio
e silicio, sendo o célcio mais escasso neste tipo de material, a exemplo das cinzas
volantes, com baixo teor de CaO e do metacaulim. Neste caso, para a ativacdo dos
aluminossilicatos é necessario a utilizacdo de solugdes com altas concentragdes. O
produto da reacdo de geopolimerizacao séo estruturas amorfas do tipo gel N-A-S-H, e

pode ocorrer a presenca de algumas estruturas do tipo zeolita.

b) Aglomerantes de alto teor de calcio ativados alcalinamente [(Na,
K).0-CaO-Al>03-SiO2-H20]
O precursor sélido nesse grupo sdo materiais ricos principalmente em calcio e silicio
(mais de 70% da composicdo do material). Tipico da ativacdo alcalina da escoria de alto
forno, que é material vitreo formado da combinacédo de 6xidos acidos (Al2Os e SiOy) e
de éxidos basicos (CaO e MgO). Dessa forma, os processos de ativacdo alcalina, desse
tipo de material ndo precisam ser agressivos, logo concentragdes baixas das solugdes
ativadoras sdo suficientes para iniciarem as reacoes de geopolimerizagdo. Os compostos
formados s@o muito semelhantes aos produtos de hidratacdo do cimento Portland. Os
principais produtos formado pela reagdo € um gel do tipo silicoaluminatos de calcio
hidratados (C-A-S-H) e estruturas do tipo silicatos de célcio hidratados (C-S-H). Um
teor de produtos secundarios pode ainda ser formado, incluindo a presenca da
hidrotalcita, em ativacdo de escoria rica em magnésio, a calcita e AFm. Os produtos
formados dependem do tipo concentragdo e concentracdo do ativador, da estrutura e
composi¢cdo da escoria de alto forno, e do tipo de cura adotado (PROVIS, 2014,
PALOMO et al. 2014).

A escoria de alto forno tem como principais componentes o CaO (35-40%), SiO> (25—
35%), MgO (5-10%) e Al>O3 (5-15%) e mais os elementos minoritérios: S, Fe203, MnO e K20
(com porcentagens abaixo de 1%) (PALOMO, 2014).

Glukhovsky (1994) e Krivenko e Kovalchuk (2007) propuseram um modelo que
explicaria a ativacdo alcalina de materiais ricos em SiO> e CaO, como a escoria de alto-forno

por meio da série de reacdes resumidas abaixo (Equacdes 3.5, 3.6 e 3.7):
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=Si-O"+ R *=== =Si-O-R Eq. 3.5
= Si-O-R + OH "=== =Si-0-R-OH" Eq. 3.6
= Si-O-R-OH- + Ca?*====Si-0-Ca-OH +R * Eq.3.7

Nessa sequéncia, o cation alcalino (R *) atua como um mero catalisador nas fases iniciais
de hidratac&o, via troca catidnica com os ions Ca?* Os autores esperavam que a medida que
as reacOes avancavam, os cations alcalinos seriam absorvidos pela estrutura.

Duxson et al. (2007) afirmam que o tipo de cation envolvido na reacdo de ativacdo afeta

o desenvolvimento estrutural do sistema. Em geral, pode-se afirmar que a atuacdo do ion OH-
é de catalisador da reacéo e a atuacao do cation de metal alcalino é de formacéo estrutural do
elemento.

Fernandez-Jiménez (2000) e Fernandez-Jiménez et al. (2003) relataram que a natureza
do anion na solucdo também desempenha um papel importante na ativacdo alcalina,
especialmente nos estagios iniciais de hidratacdo. O modelo para a reacdo de
geopolimerizacgdo da escoria de alto forno, proposta pelos autores esta representado na Figura
3.4.

Figura 3. 4 - Mecanismo de reacdo em uma particula de escoria de alto forno ativada por alcalis.

i i C-S-H Q.
Alkaline solution o Outer C-S-H

Blast Furnace Slag Inner C-S-H

Fonte: (FERNANDEZ-JIMENEZ, 2000)

Em sistemas hibridos do tipo: [(Na,K)20-Ca0-Al>03-Si02-H.0]-

[(Na,K)20-Al>03-Si02-H>0], como ocorre como a producgdo de sistemas ternarios ativados
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alcalinamente de escoria de alto forno e cinza do bagaco de cana-de-acUcar, em que a escoria
apresenta alto teor de CaO e a CBC, é rica em SiO; e Al;Os., tem-se a formacéo de géis do
tipo (N, C)-A-S-H (PALOMO et. al 2014).

3.2.1 Ativadores

Aglomerantes ativados alcalinamente geralmente consistem em duas partes, uma parte
é o0 elemento cimenticio (precursor sélido) e a outra parte € um elemento ativador alcalino, que
é utilizado para o preparo de uma solucdo alcalina (solucdo ativadora).

As solucdes ativadoras s@o produzidas a partir de elementos causticos ou alcalinos que
tém a funcdo de acelerar a solubilizacdo da matéria prima, favorecem a formacéo de hidratos
estaveis de baixa solubilidade e promoveram assim a formacdo de uma estrutura estavel
(TASHIMA, 2012).

Os ativadores alcalinos mais utilizados sdo os hidroxidos de sodio ou de potassio (NaOH
e KOH), e a mistura dos hidroxidos com silicato de sédio (nSiO2Na20) ou silicato de potassio
(nSiO2K20) (PACHECO-TORGAL et al., 2008).

As solugdes de hidroxido de sodio (NaOH) apresentam um caréter basico alto, logo o
uso dessa solucdo em altas concentracdes nao € indicado quando a escoria de alto forno.
Solucdes de hidrdxido de sodio com concentragédo de 2 a 4 molar, sdo suficientes para a ativacdo
da escéria (FERNANDEZ, 2000). Materiais que possuem baixa concentracdo de calcio, as
concentracBes de sodio devem ser elevadas, em torno de 8 molar (GARCIA-LODEIRO;
PALOMO; FERNANDEZ-JIMENEZ, 2015).

A escolha do tipo e da concentracdo dos ativadores alcalinos, proporciona materiais
cimentantes com boa trabalhabilidade e capacidade mecénica. O uso do hidroxido de sédio,
promove 0 desenvolvimento de resisténcia mecénica, especialmente nas fases iniciais da
reacdo, enquanto o uso de ativadores do tipo silicato favorece o desenvolvimento de resisténcia
mecéanica em idades avancadas (SHI & QIAN, 2000).

3.2.2 Precursores solidos

A condicdo para que uma adicdo mineral seja utilizada como material no processo de
ativacdo alcalina, € que esse material seja inorganico, rico em aluminossilicato, apresente alta

solubilidade em meios basicos e que apresente uma estrutura predominantemente amorfa (SHI
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et al., 2011; TASHIMA, 2012). Caracteristicas encontradas na maioria dos subprodutos
agroindustriais.

Os aglomerantes ativados alcalinamente tornaram-se uma das alternativas mais
promissoras ao cimento Portland devido a capacidade desse sistema em absorver 0s residuos
industriais, urbanos e agricolas, representando uma reducdo do impacto ambiental provocado
pela emissdo de CO- na producdo do cimento Portland (SHI et al. 2011; PROVIS; PALOMO;
SHI, 2015).

Os materiais mais empregados na producao de aglomerantes ativados alcalinamente sdo
as cinzas volante, as escorias e 0 metacaulim, todos apresentando composicdes fisico-quimicas
adequadas e fases amorfas. Nos Ultimos anos, devido a dificuldade de acesso as escorias e as
cinzas volantes em grande volume, tem-se buscado precursores alternativos para a utilizagdo
na producdo dos aglomerantes ativados alcalinamente (PROVIS, 2014; MOHD
SALAHUDDIN; NORKHAIRUNNISA; MUSTAPHA, 2015; PACHECO-TORGAL et al.,
2015). Logo o uso de residuos ceramicos, residuos de demolicdo, residuos da agroinddstria e
residuos de origem quimica ou industrial, tem se tornando alvo de estudo.

Na tabela 3.3 estdo listadas as composi¢des quimicas dos materiais silicoaluminosos

comumente usados na preparacdo de aglomerantes ativados alcalinamente.

Tabela 3.3. Composi¢do quimica mais comum das matérias-primas utilizadas como precursores

solidos na preparacdo de aglomerantes ativados alcalinos.

Si0, ALO; (a0  Na,0 MgO0 K,0  Fe,0;
Escoria 35.04 1391 3943 034 613 039 029

Ceniza volante  46.13 25,03 R.02 474 1.81 0.63 7.25
Metacaolin 49 85 36.34 0.00 0.00 0.15 0.00 0.57
Mine waste nmd ~ 53.48 16.66 0.00 0.62 1.27 7.65 12.33

Fonte: adaptado (TASHIMA, 2012).

3.2.3 Condicdes de Cura

A temperatura, o tempo e umidade de cura dos aglomerantes ativados alcalinamente,
influencia diretamente no desenvolvimento do mecénico e estrutural das amostras. E ainda
ocorre uma dependéncia entre o tipo de tratamento, de acordo com o tipo de precursor sélido
utilizado.
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No estudo desenvolvido por Barbosa (1999), o processo de geopolimerizagéo para 0s
materiais estudados, levou aproximadamente 24 horas a temperatura ambiente, ou cerca de 4
horas a 65 ° C. A realizacdo da cura dos aglomerantes ativados alcalinamente, em altas
temperaturas (igual ou superior a 60 °C), produziu no geral um material mais resistente, porque
a cura a alta temperatura acelera o processo de reacdo de geopolimerizacdo (BARBOSA, 1999).

Porém deve-se ficar atento a essa perda de agua ja que esta também atua como um
catalisador na polimerizacdo, principalmente quando se utiliza precursores com alto teor de
Ca0, uma vez que esse tipo de precursor, a exemplo da escoria de alto forno, apresentam maior
facilidade para o seu processo de reacdo e endurecimento a temperatura ambiente, nao
necessitando de altas temperaturas de cura (KUMAR et al., 2010).

Pacheco-Torgal et al. (2008) afirmaram que a resisténcia a compressao de argamassas
ativadas alcalinamente produzidas com escéria de alto-forno diminui para longos tempos de
cura com alta temperatura. Indicando que parte da &gua permanece no aglomerante endurecido,
mantendo a caracteristica de gel dos aglomerantes ativados alcalinamente, ou seja, pequenas
quantidades de agua estrutural precisam ser mantidas a fim de reduzir fissuras e manter a
integridade estrutural do corpo de prova.

O processo de geopolimerizacdo apresenta uma maior eficacia quando os corpos de
provas sdo curados em condi¢Ges hidrotermais, evitando-se assim a ocorréncia de carbonatacéo,
devido a reducdo dos niveis de pH, que resulta no retardamento da ativacado alcalina do sistema
ou a presencga de fissuragdo das amostras devido a perda de 4gua (FERNANDO; SAID, 2010;
BAKHAREV, 2005; FERNANDEZ-JIMENEZ, GARCIA-LODEIRO; PALOMO, 2007).

Kani e Allahverdi (2009), estudaram o comportamento mecénico de aglomerantes
ativados alcalinamente, produzidos a partir de pozolanas naturais ativadas com silicato de sodio
e hidroxido de sodio e a relagdo com o teor de umidade e temperatura de cura. Os autores
observaram que, a realizacdo de uma etapa de pré cura das amostras em uma atmosfera com
umidade relativa de 95% a temperatura ambiente antes da aplicacédo da cura térmica € benéfica
para um melhor desenvolvimento mecanico, através da formacdo de mais geis alcalino,

reduzindo assim microfissuras estruturais.

3.3 CINZA DO BAGACO DE CANA-DE-ACUCAR

Para Lohtia e Joshi (1995) e Pinheiro (2015), a utilizagdo de materiais alternativos como
pozolanas transforma um passivo muitas vezes oneroso em proposta econdémica, pois 0s custos

e problemas ambientais associados a sua eliminacdo sdao minimizados ou eliminados.
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Tal emprego, vai de encontro com a necessidade de reduzir o consumo do cimento
Portland. Logo, o0 uso de materiais alternativos pode contribuir para a economia nos custos, no
consumo de energia e recursos naturais necessarios para a producdo dos materiais a base de
cimento Portland.

O bagaco de cana-de-acucar € o principal subproduto agroindustrial produzido no
Brasil. Para cada uma tonelada de cana-de-acUcar gera-se cerca de 250 kg de bagaco de cana-
de-aglcar Umido, com teor de umidade de 50%, 48% de fibras, 2% de sdlidos soltveis
(CORTEZ et al., 1992).

Parte desse bagaco hoje é reaproveitado na producdo de energia, para atender as
precisdes energeticas da prépria industria sucroalcoleira. No entanto a queima do bagaco
também gera uma cinza residual de dificil manejo. Sabe-se que, a queima de uma tonelada do
bagaco de cana de agUcar gera cerca de 25 kg de cinza residual. A cinza residual vem sendo
foco de estudo de pesquisadores, principalmente nos ultimos 20 anos, para ser utilizado como
adicdo mineral na producdo de matrizes cimentantes (CORDEIRO et al., 2009b; TEIXEIRA,
2010; MARTIRENA HERNANDEZ et al., 1998).

Diversos estudos tém indicado que as cinzas obtidas a partir da calcinacdo do bagaco da
cana-de-acucar apresentam potencialidade para ser utilizada como adicdo mineral
(CASTALDELLI et al.,2013; CORDEIRO et al., 2008; , CORDEIRO; TAVARES; TOLEDO
FILHO, 2016; FAIRBAIRN et al., 2010; FAIRBAIRN et al., 2012; FRIAS et al., 2011,
GANESAN et al., 2007; MARTIRENA-HERNANDEZ et al.,1998; MORALES et al.,2009;
PAYA et al., 2002; PEREIRA et al., 2015).

Observando os trabalhos anteriores a cinza do bagaco de cana-de-agUcar tem mostrada
um bom desempenho no uso como pozolana na substituicdo parcial do cimento Portland, e
como precursor s6lido em matrizes ativadas alcalinamente.

Ganesan et al. (2007) trabalharam com a avaliacdo de cinza de bagaco de cana que foram
coletadas nas usinas sucroalcoleira e requeimada em laboratdrio, com temperatura controlada a
650 °C, durante 1 h, tendo como objetivo diminuir o teor de carbono presente na cinza. Apés o
tratamento térmico, a cinza foi utilizada na preparacdo de pastas com cimento Portland, nos
teores de substituicdo de 5%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30%. Os resultados indicaram que a
utilizacdo da cinza de bagaco na substituicdo parcial do cimento Portland provoca a melhora
nas propriedades mecéanicas e a impermeabilidade das matrizes, e que a substituicdo no teor de
20% pode ser utilizada sem efeitos adversos nas propriedades mecanicas.

Martirena Hernandez et al. (1998), estudaram cinza do bagaco da cana-de-acUcar

(CBC), quantidade de silica na amostra foi de 72,74%. Foi observado a presenca de fases
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cristalinas de silica por analise de difracdo de raios-X (DRX). Os ensaios de DRX em pastas
de cal/CBC indicaram a evolucdo da formacdo de C-S-H ao longo do tempo de cura,
comprovando a reatividade pozolénica da CBC.

Frias et al. (2011) trabalharam com trés cinzas de bagaco de cana-de-agUcar (Tabela
3.2).

Tabela 3. 2 — Temperatura e tempo de producdo das cinzas do bagaco da cana-de-agUcar
estudadas por Frias et al. (2011)

Producdo Temperatura tempo
1  Laboratério 400°C —800°C 20 minutos - 60 minutos
2 Usina 300°C -
3 Usina 800°C -

Fonte: Adaptado (FRIAS et al., 2011).

Todas apresentaram os mesmos 6xidos, mas em diferentes proporcdes, sendo que a
cinza de usina obtida a 300 °C, apresentaram um alto valor de perda ao fogo, igual a 18%. O
DRX mostrou que todas as cinzas apresentaram o quartzo como sendo a principal fase
cristalina, mas a cinza de usina, calcinada a 800 °C, apresentou também a cristobalita como fase
cristalina. O ensaio quimico mostrou que a cinza de 800 °C ndo apresentou propriedades
pozolanicas. A cinza de 300 °C apresentou média reatividade, enquanto que a cinza produzida
em laboratdrio, com temperatura controlada apresentou 0 melhor comportamento.

Frias et al. (2017) desenvolveram sistemas ternarios substituindo 20% de cimento
Portland por uma cinza composta de 50% de cinza do bagaco de cana-de-aglcar e de 50% de
cinza da folha da cana-de-agucar. Foram realizados ensaios de fixacdo de cal com as cinzas,
cujos resultados foram comparados com ensaios realizados utilizando silica ativa. O calculo de
cal fixada foi realizado com 1, 7, 28 e 90 dias de cura. Os resultados mostraram que as cinzas
atingiram um consumo de cal muito préximo a amostra de silica ativa, o valor chegou a cerca
de 95% aos 90 dias, demonstrando a reatividade pozolanica da cinza.

Sao recentes as investigacdes do uso de cinza de bagaco de cana de agucar (CBC),
como fonte de silicio para a producédo de aglomerantes ativados alcalinamente.

A verificacdo da possibilidade do uso da cinza de bagaco de cana-de-agUcar, para a
producdo de aglomerantes ativados alcalinamente foi relatado por Tippayasam et al. (2010).
Foram produzidas solucgdes ativadoras a partir do Na>SiOz e NaOH, com concentracdo de

10M, cujos os corpos de provas das argamassas foram ensaiadas resisténcia a compressdo aos
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8 dias. As matrizes apresentaram os teores de 20%, 50% e 80% de cinza do bagaco de cana-
de-acucar em substituicdo ao metacaulim, os resultados de resisténcia a compressdao foram
respectivamente de 11,1 MPa, 16,2 MPa e 2,6 MPa. Tippayasam et al. (2010) observou altos
teores de cinza provoca a instabilidade da matriz.

Castaldelli et al. (2013) também utilizaram cinza de bagaco de cana-de-agUcar para
producdo de aglomerantes ativados alcalinamente, a cinza de bagaco de cana-de- agucar
utilizado apresentou uma alta porcentagem de quartzo e calcita, materiais cristalinos que
podem comprometer o processo de geopolimerizacdo e um alto teor de matéria orgéanica de
25%. Apesar disso, a quantidade de material solivel em condicdes alcalinas sugeriu que a
cinza poderia ser um residuo com potencial para a producdo de ligantes ativados por
alcalinamente. Foram produzidas pastas e argamassas com cinza e escoria de alto forno, nas
proporg¢des de: 100 / 0, 85/15, 75/25 e 60/40 (escoria / cinza). Utilizou-se como ativador o
NaOH (5M) e o silicato de sodio (SiO2/Naz;O — € = 1,46), a resisténcia das argamassas foi de
42 - 54 MPa aos 90 e 270 dias respectivamente, demonstrando o bom comportamento da
CBC para longas idades de cura. O estudo microestrutural mostrou a influéncia da
temperatura de cura na formacdo da matriz do material, a temperatura de cura de 20°C em
relacdo a temperatura de 65°C, proporcionou uma diminuic¢ao dos poros e fortalecimento das
ligacGes quimicas dos géis formados.

Pereira (2015) e Pereira et al. (2015) trabalharam com a cinza do bagaco de cana-de-
acucar na producdo de sistemas binarios de cinza/escoria de alto forno. Para a producgdo das
matrizes foram utilizados como ativadores alcalino o KOH, as argamassas foram produzidas
com uma solucéo de concentracdo molar igual a 8 e com substituicdo de 25% da escoria por
CBC e obtiveram 51 MP aos 90 dias. Quanto a durabilidade das argamassas, 0s corpos de
provas se mostraram resistente a ataques de acidos e de sulfatos em relacdo a argamassas
produzidas com cimento Portland. Logo, a cinza de bagaco de cana-de-actcar (CBC) obtida
por autocombustdo se mostrou como uma opcdo viavel para a utilizagdo como precursor

mineral na producdo de aglomerantes ativados alcalinamente.
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4 METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Neste capitulo IV da tese serdo descritos os materiais, equipamentos e procedimentos
utilizados para o desenvolvimento da parte experimental das pesquisas que serdo apresentadas
nos capitulos V a IX.

No item 4.1 serdo expostos a apresentacao e caracteriza¢do dos materiais utilizados no
trabalho, assim como todas as etapas para a obtencdo da cinza de bagaco de cana-de-agucar
(CBC).

No item 4.2., sdo mostrados os equipamentos empregados durantes ensaios de
caracterizacéo fisica, quimica e mecanica.

No item 4.3, sdo apresentados os procedimentos para a produgdo das argamassas e
pastas a base de cimento Portland e ativadas alcalinamente.

E por fim, no item 4.4, serd apresentado a estrutura do programa experimental utilizado,
de modo esquematizado, de acordo com os objetivos propostos.

Para os estudos de caracterizacdo fisica e quimica, contou-se com a colaboracdo do
Grupo de Investigacdo em Quimica dos Materiais de Construcdo (GIQUIMA) - Instituto de
Ciencia y Tecnologia del Hormigon (ICITECH) - Universidad Politécnica de Valencia — UPV,
localizado em Valéncia — Espanha. E para a produgéo da cinza do bagaco de cana-de-agucar
(CBC), para a moldagem das pastas e argamassas e para 0s estudos mecanicos, teve-se a
colaboracéo dos laboratorios do Nucleo de Ensino e Pesquisa em Alvenaria Estrutural (NEPAE)
e do Laboratério Central de Engenharia Civil — Departamento de Engenharia Civil (DEC) -
UNESP/FEIS de Ilha Solteira — S&o Paulo.

4.1 SELECAO, PRODUCAO E CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

411 Cimento Portland

Para o estudo de reatividade da cinza de bagaco de cana-de-aglcar (CBC), foi utilizado
o cimento Portland CP vV ARI (Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial), a pureza e a
granulometria do cimento Portland CP V ARI, justificam o seu uso nesse trabalho, pois o
mesmo ndo contem adi¢Bes de pozolanas, apresentando maiores quantidades de CsS (silicato
tricalcico-3Ca0.Si0») e C,S (silicato dicalcico-2Ca0.SiOy), tendo portanto em sua composi¢do
mais de 95% de clinquer, o que faz com que seja aumentada a sua reatividade, além de nao

interferir na analise da reatividade da cinza do bagaco de cana-de-acucar (CBC).
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A composicdo quimica do cimento Portland, encontra-se na tabela 4.1 e segue as
especificacGes da NBR 5733 (ABNT, 1991) e da NBR 11578 (ABNT, 1997).

Tabela 4. 1 — Composicdo quimica em % de 6xidos do Cimento Portland CP V - ARI

Cal

COMPOSIGA0  giry, ALO; Fes05 CaO Na:O KO SOs Mgo Cauivalente livre . o5 eis pF.
Quimica alcalino em
CaO

% 18,16 7,01 257 6295 0,18 0,77 3,1 0,70 0,69 1,67 0,24 4,07

*P.F. — Perda ao fogo

Fonte: Elaboragdo da prdpria autora

O valor da massa especifica absoluta determinada foi de 3,14 g/cm?®.

4.1.2 Hidroxido de calcio

O hidréxido de célcio (Ca (OH),) utilizado apresentou um teor de pureza maior que
95%. O material foi utilizado para ensaios de reatividade da CBC, na producéo de pastas com
CBC, no ensaio de Frattini e no preparo das solugdes aquosas para 0 ensaio de pH e
condutividade.

A opcdo em utilizar o hidroxido de célcio na caracterizacdo das pastas e das solucdes
com CBC, esta associado ao elevador teor de CH disponivel, em relacdo as pastas e solucdes
aquosas produzidas com cimento Portland, o que beneficia a reacdo do CH com a pozolana.

Ao longo da apresentacdo do trabalho o hidréxido de célcio pode ser tratado como cal
hidratada.

4.1.3 Agregado miudo

Na composi¢cdo das argamassas foi utilizado como agregado middo a areia média
natural, de origem silicea, com teor de umidade inferior a 2%.

Para a confeccdo das argamassas, a areia natural passou por um processo de
peneiramento, onde foi descartado todo o agregado retido na peneira de abertura de 2,36 mm
(ABNT #8).

A areia passou pelos ensaios de caracterizacdo conforme a ASSOCIACAO
BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS (ABNT), a saber:
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a) composicdo granulométrica pela NBRNM 248 (ABNT, 2003);

b) teor de materiais pulverulentos pela NBR 46 (ABNT, 2003);

c) massa especifica e massa especifica aparente pela NBRNM 52 (ABNT, 2009);
d) absorcédo de 4gua pela NBRNM 30 (ABNT, 2001).

As propriedades fisicas obtidas estdo na Tabela 4.2.

Tabela 4. 2 - Caracterizacao fisica do agregado middo — areia média natural

® Médulo Massa especifica Sulierileies A
maximo _de S.S.S. Seca Aparente (%) (%)
(mm)  finura (g/cm®) (g/cm®) (g/lcmd)
2,36 2,03 2,63 2,65 2,59 0,48 0,34
*¢ - Didmetro

Nota: * S.S.S. — saturado superficie seca

Fonte: Elaboragdo da prdpria autora.

A distribuicdo granulométrica da areia média encontra-se na figura 4.1. A distribuicéo

corresponde a distribuicdo antes do peneiramento, a linha em vermelho delimita a peneira de
abertura 2,36 mm.

Figura 4. 1- Distribuicdo granulométrica do agregado miudo — areia média natural
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Fonte: Elaboragdo da prdpria autora.



52

414 Agua

A &gua utilizada na preparacdo das pastas e argamassas foi oriunda da rede de
distribuicdo e abastecimento de 4gua publica da cidade de Ilha Solteira - Sdo Paulo.
Para o ensaio de pH e condutividade utilizou-se dgua deionizada para a producao das

amostras de suspensao aquosa.

415 Escoriade alto forno

Neste item sera apresentado a caracterizacdo da escoria de alto-forno, um residuo
industrial, proveniente da indUstria Rio Pardo Tratamento de Residuos Industriais Ltda.

A escéria de alto forno, foi utilizada como precursor sélido na produgédo de aglomerantes
ativados alcalinamente.

A escoria de alto forno caracterizada por meio de ensaios de fluorescéncia de raios X
(FRX), perda ao fogo (PF), difracéo de raios X (DRX), analise da distribui¢do das particulas
por difracdo a lazer (ADL), espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR)
e andlise termogravimétrica (TGA).

A andlise quimica através da FRX e da PF permitiu a determinacdo da porcentagem de
Oxidos presentes na escdria de alto forno. A tabela 4.3 a seguir mostra a composi¢do quimica

em porcentagem de éxidos.

Tabela 4. 3 - Composi¢do quimica da escoria de alto forno em porcentagem de 6xidos

C%Tfrgiségao Si0; CaO AlLOs MgO Fe:Os NaO K0 SOs Cl TiO, Outros P.F.

% 330 435 115 73 o6 04 04 19 01 05 0,8 0,1

*P.F. — Perda ao fogo

Fonte: Elaborada pela autora.

Quanto a escéria, pode-se observar uma porcentagem de 45,03% de SiO2+Al203+Fe203

e 43,54% de CaO, que garante um carater hidraulico ao material.

A figura 4.2, mostra a mineralogia da escoria de alto-forno.
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Figura 4. 2 — Difratograma da escéria de alto forno

5 15 25 35 45 55
26 ()

Fonte: Elaborada pela autora.

Na figura anterior, observa-se ruidos de baixas intensidades e o halo de amorficidade,
entre os angulos de 20 15-45°apresenta-se de forma nitida, caracteristico dos materiais vitreos
amorfos. Esse carater amorfo, presente na escoria, € um indicador do carater reativo do material,

fundamentalmente hidraulico.
A figura 4.3, apresenta a distribuicdo granulométrica da escoria de alto forno, assim

como uma amostra do material.

Figura 4. 3 — Distribuicdo granulométrica da escoria de alto forno
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Mais de 99% da amostra de escéria de alto forno, apresentam suas particulas nos
intervalos de 0,2 um a 100 um, apresentando um diametro médio de aproximadamente 27,50
um, 90% das particulas apresentam didmetros inferiores a 58,56 um, 50% apresentam diametros
inferiores a 21,43 um e 10% das particulas apresentam didmetros inferiores a 4,21 pm.

O espectro FTIR para a escoria de alto forno esta representado na Figura 4.4.

O espectro para a escoria de alto forno mostrou dois picos acentuados, o primeiro
centrado em 437cm™ relacionado as cadeias de aluminio e silicato, do tipo Si-O-Si e Al-O-Si.
E um segundo pico centrado em 966cm™, atribuido a vibragdes de alongamento simétrico das
ligacdes Si-O-Si e Al-O-Si.

Ocorre também a presenca de picos menores, na banda de 1442cm™ atribuidos as

vibragdes devido aos anions de carbonato.

Figura 4. 4 — Espectro FTIR da escéria de alto forno
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Fonte: Elaborada pela autora.

Na figura 4.5 pode ser visto o resultado da curva TG e DTG.
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Figura4.5- TG e DTG da escéria de alto forno
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Fonte: Elaborada pela autora.

Castaldelli et al. (2013) e Castaldelli et al. (2014), realizaram o estudo de argamassas e
pastas ativadas alcalinamente em sistemas binarios de cinza de bagaco de cana-de-acucar e
escoria de alto forno. A escdria de alto forno analisada pelos autores apresentaram 30,19% de
SiO2, 10,66% de Al>O3, 1,31% de Fe203 e 38,53%Ca0 e didmetro média de 21,4 pum., além de
apresentaram caracteristicas vitreas, de acordo com a linha base, nota-se similaridade na
composicdo quimica das escdrias foco do presente estudo e da escéria analisada pelos autores,

a diferenca maior se da, no tamanho médio das particulas.

4.1.6 Material alternativo — Cinza do bagaco de cana-de-acucar (CBC)

No presente trabalho, foram produzidas cinzas do bagaco de cana-de-acUcar para utiliza-
las como adi¢gbes minerais em matrizes a base de cimento Portland e matrizes ativadas
alcalinamente.

O bagaco de cana-de-aclcar, foco dessa investigacdo, é um subproduto agricola,
produto obtido no processo final de beneficiamento da cana-de-acUcar para a producdo de
acucar e alcool, nas industrias sucroalcooleiras.

O bagaco de cana-de-agucar passou por um processo de beneficiamento, de modo a

tornar apto a ser utilizado na producéo de pastas e argamassas, na forma de cinza. As etapas
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dos ensaios laboratoriais, desde a coleta do bagaco de cana-de-acUcar até a obtencdo da cinza,

estdo esquematizadas na figura 4.6.

Figura 4. 6 — Procedimento para a obtencéo da CBC

Coleta do bagaco de cana-de- Secagem a ceu

agucar aberto Queima
Cinza do bagaco de cana-de- :
aclcar (CBC) Moagem Peneiramento

Fonte: Elaborada pela autora.

Iniciou-se com a coleta do bagago na usina sucroalcooleira. Em seguida o material
passou por um processo de secagem a céu aberto, por um periodo de 24 horas ou até o bagaco
chegar a um teor de umidade de 4%.

Para a obtencgéo da cinza, utilizou-se um forno desenvolvido por Tashima (2006) ligado
ao grupo de pesquisa em Materiais Alternativos de Construcdo — MAC/UNESP. A utilizagéo
do forno se mostrou viavel, como pode ser observado em alguns trabalhos desenvolvidos pelo
grupo de pesquisa MAC, a saber: Tashima (2012), Pereira (2014), Moraes (2015), Fazzan
(2017) e Vicentini (2018).

O forno tem uma capacidade de queimar por vez, cerca de 30 kg de bagaco de cana-de-
acucar, obtendo ap0s a queima por autocombustao aproximadamente 0,7 kg de cinza do bagaco
de cana-de-agucar, ou seja, um rendimento de 2,2% do total do bagaco de cana-de-acucar.

Realizou-se um processo de combustdo ndo controlada, em que o tempo de combustéo
foi inferior a 8 horas, e a temperatura maxima atingida foi de 570°C no tempo correspondente
de 162 minutos.

A relacdo entre a temperatura de combustdo e o tempo de queima pode ser observado
na figura 4.7, esses dados foram obtidos durante o processo de queima de uma amostragem de
bagaco de cana-de aglcar, em que a temperatura foi verificada atraves de termopares.
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Figura4. 7 - Temperatura de queima em funcdo do tempo
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Fonte: Elaborada pela autora.

A tabela 4.4 apresenta um resumo dos materiais calcinados no forno desenvolvido por
Tashima (2006). Tem-se que a queima do bagaco de cana-de-agucar é o que exibe o menor
tempo para a queima completa e € também a amostra que apresenta 0 menor pico de
temperatura. Esses valores estdo diretamente relacionados com a capacidade de compactacao e
a densidade da amostra de CBC, em relacdo a CF e a CCA.

Tabela 4. 4 - Temperatura de queima em funcéo do tempo

A . Tpico tpico tm Rendimento P.F.
Referéncia Material (°C) (minutos)  (horas) (%) (%)
CBC 570 162 7,5 2,2 4,4
.. . BSC - Bagago de cana-
Vicentini . .
(2018) de-acucar + ceramica 694 120 7,5

vermelha

Moraes CF- Cinza da folha da

(2015) cana-de-agticar 702 85-100 6 6,5 15,5

Tashima  CCA - cinza da casca
(2006) de arroz 850 720 36 10 5,28

Nota: *Tpico — temperatura maxima atingida; *tpico — tempo para a temperatura maxima; *t, - tempo médio para
a queima completa da amostra; * PF — perda ao fogo.

Fonte: Elaborada pela autora.
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Ainda observando a tabela 4.4, tem-se que o rendimento, a perda ao fogo e a reatividade
desses materiais estdo diretamente ligados com o tempo e temperatura de combustéo.

Realizado a combustdo, as cinzas do bagago de cana-de-acUcar obtidas, passaram por
um processo de peneiramento, utilizando um agitador mecénico, foi utilizado uma peneira de
abertura de 0,3 mm (peneira ABNT #50), para o controle do processo, essa etapa visa remover
as impurezas, assim como material ndo calcinado, que podem interferir na reatividade do
material.

A proxima etapa consistiu na moagem do material, que passou na peneira de 0,3 mm,
objetivando diminuir os grdos e aumentar a superficie especifica. Para isto utilizou-se de um

moinho de bolas (figura 4.8).

Figura 4. 8 — Moinho de bolas

Fonte: (PEREIRA, 2014)

O moinho de bolas é composto por 684 cilindros de aco cujo peso total estd em torno
de 52,5 kg, para cada processo de moagem, foram colocados 5 kg do material, por um periodo
de 50 minutos. O tempo de moagem igual a 50 minutos, foi determinado por Pereira (2014).
Obtendo-se assim a cinza de bagaco de cana-de-actcar (CBC).

A figura 4.9 ilustra o processo de transformacdo do bagaco de cana-de-agUcar em cinza

do bagaco de cana-de-acucar (CBC).
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Figura 4.9 — Processo de producdo da cinza de bagaco de cana-de-agucar

Fonte: Elaborado pela autora.

Apobs a obtencdo da CBC, o material passou por ensaios de caracterizacdo fisica,
quimica e estudo de reatividade, que serdo apresentados no capitulo V, VIl e VII.

Logo para o estudo da CBC, realizou-se ensaios de fluorescéncia de raios X (FRX),
perda ao fogo (PF), difracdo de raios X (DRX), analise da distribuicdo das particulas por
difracdo a lazer (ADL), espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR),
analise termogravimétrica (TGA), superficie especifica de Blaine, massa especifica,

determinacdo dos residuos insollveis, Frattini e ensaio de pH e condutividade.

4.1.7 Ativadores alcalinos

Para a producéo das solugdes alcalinas para a producdo das pastas e argamassas ativadas
alcalinamente foram utilizados trés tipos de ativadores: o hidréxido de sédio, o silicato de sddio
e a CBC, como um material alternativo para a producéo da solucéo alcalina.

Foram utilizadas pastilnas de hidréxido de sédio (NaOH) e de acordo com as
especificacOes do fabricante, o produto possui um grau de pureza de 97%.

O silicato de sodio (Na2SiO3) foi utilizado na forma de solugdo aquosa, composto por
29,7% de SiOz, 8,9% de Na20 e 61,4% de H.O em massa, sendo que a proporgao de SiO2 Na2O
e H.O foram levados em consideracdo no célculo das concentragdes necessarias para a
preparacédo das solucdes alcalinas.

A caracterizacdo da CBC e 0 uso da cinza como ativador serdo exploradas nos capitulos

VIl e IX, respectivamente.

4.2 EQUIPAMENTOS

4.2.1 Fluorescéncia de raios X (FRX)

A espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX) é um ensaio quantitativo que, por
dispersdo de comprimento de onda, possibilita a determinacdo da composicdo quimica de
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amostras solidas, essa analise foi realizada para a cinza de bagaco de cana-de-aglcar, 0 que
possibilitou a identificagdo da porcentagem dos Oxidos presentes na amostra.

Juntamente com anélise de FRX, realizou-se 0 ensaio de perda ao fogo, paraa CBC. As
amostras de cinzas, foram secas em estufa a 110°C+10°C, e posteriormente foram submetidas
a uma temperatura de 650°C+50°C, em uma mufla, por 1 hora, para determinar a porcentagem
de matéria organica presenta e ap0s esse procedimento as cinzas foram levadas novamente a
mufla por mais 1 hora, na temperatura de 950°C+50°C, para determinar a porcentagem do teor

de cinzas residuais e de carbonato de calcio. A figura 4.10 mostra o equipamento utilizado.

Figura 4. 10 - Equipamento para ensaio de FRX

Fonte: (TASHIMA, 2012).

4.2.2 Difracéo de raios X (DRX)

A técnica de difracdo de Raio-X, promove a determinagdo da composi¢do mineraldgica,
assim como a identificacdo da presenca de fases cristalinas e amorfas dos materiais. O ensaio
de DRX foi realizado para a amostra de CBC.

O modelo do equipamento utilizado foi modelo RX Diffractometer Seifert TT 3003,
usando radiacdo em Cu-Ka de comprimento de onda igual a 1,54181&, para uma voltagem de
40KV e intensidade de 20mA.

Os dados foram obtidos a uma temperatura ambiente, usando uma geometria de ©-20,
com um intervalo de 2 © de 5 a 60°, com um passo de 0,02°, com um tempo de analise de

2s/passo. A figura 4.11 Apresenta um modelo do difractdmetro utilizado.
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Figura 4. 11 - Difratdmetro de Raio-X

Fonte: (TASHIMA, 2012).

4.2.3 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia de infravermelho foi utilizada para caracterizar qualitativamente a
composic¢do da cinza de bagaco de cana-de-agUcar e identificar os compostos formados durante
0 processo das reacdes, das pastas de cal, das pastas de cimento e das pastas ativadas
alcalinamente.

A interagdo da radiacdo infravermelha com o material a ser analisado origina mudancas
de estados vibracionais e rotacionais de suas moléculas, possibilitando-se assim a analise
(TASHIMA, 2006; TASHIMA, 2012).

O equipamento de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) utilizado foi do
modelo Bruker TENSOR 27, onde a frequéncia de trabalho da regido do espectro de
infravermelho abrangeu o comprimento de onda entre 4000 - 400cm™ e a intensidade expressa
em transmitancia, sendo que as amostras foram ensaiadas na atmosfera de ar.

A Figura 4.12 mostra o equipamento de Espectroscopia por Infravermelho.
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Figura 4. 12 - Espectrofotdmetro de Infravermelho por Transformada de Fourier.

Fonte: Elaborado pela propria autora.

4.2.4  Microscopia eletronica de varredura (MEV)

A andlise realizada por meio da microscopia eletrénica de varredura serviu para
averiguar a morfologia da cinza de bagaco de cana-de-aclcar e 0s produtos de hidratacdo das
pastas de cal, cimento e ativadas alcalinamente para diferentes dosagens, assim como serviu
para visualizar os produtos formados devido as rea¢des de geopolimerizacdo e hidratacdo das
pastas.

As amostras de pastas passaram por um processo de cobrimento com grafite/ouro,
possibilitando assim uma melhora nas imagens e leituras obtidas, uma vez que 0 processo
melhora a condutividade elétrica dos materiais.

A figura 4.13 Mostra o equipamento utilizado.
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Figura 4. 13 - Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV)

(-

Fonte: Elaborado pela autora.

4.2.5 Analise de particulas por difracdo de raios laser (ADL)

O ensaio de ADL permite determinar o tamanho do didmetro medio das particulas,
assim como a sua distribuicdo granulométrica. Utilizou-se o equipamento Mastersizer 2000 de
Malvern Instruments.

O tamanho das particulas é relacionado com o didmetro equivalente, este equipamento
utiliza como principio de medicéo a disperséo de Fraunhofer e Mie e a sensibilidade de deteccéo
varia entre 0,02 e 2000 um e ainda possui o recurso de dispersdo de particulas por ultrassom de
baixa poténcia (TASHIMA, 2006).

A Figura 4.14 ilustra o granulémetro a laser utilizado na pesquisa.

Fonte: Elaborado pela autora.
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4.2.6 Analise termogravimétrica (TG)

Um analisador térmico é constituido por um forno (célula de medida) no qual a amostra
é aquecida (ou resfriada) a uma taxa controlada, sob atmosfera pré-estabelecida. As mudancas
das propriedades da amostra sdo monitoradas por um transdutor seletivo que pode ser
constituido por: termopares; balanca; sensor calorimétrico; medidor de deslocamento; detector
de gés.

O transdutor gera um sinal elétrico que é amplificado e transferido para a unidade
controladora, mantendo a comunicacdo permanente com a célula de medida. A unidade
controladora, além de receber os dados da célula de medidas, transfere as informacdes
necessarias para colocar o equipamento em operac¢do de acordo com os parametros (faixa de
temperatura, razio de aquecimento, tipo de atmosfera) previamente estabelecidos. E
interfaceada a um microcomputador que controla a operacdo, a aquisicao e analise de dados e
0 registro da curva termo analitica gerada.

Para a realizacdo da analise térmica da CBC e das pastas, utilizou-se um equipamento
de modelo, TGA 850 Mettler-Toledo que mede simultaneamente a curva termogravimétrica
(TG), a curva termogravimétrica derivada (DTG) e a curva de andlise térmica diferencial
(DTA). O equipamento, possui uma balanca horizontal com precisdo de 0,1ug, um forno e
sensores de temperatura que estdo conectados com um computador (Figura 4.15).



Figura 4. 15 — Equipamento para analise termogravimétrica

Fonte: Elaborado pela autora.

A analise termogravimétrica foi definida com do tipo dindmica ou convencional, onde
a amostra é aquecida ou resfriada num ambiente em que a temperatura varia de maneira pré-
determinada, de preferéncia a razdo de aquecimento ou resfriamento linear. Ocorrendo o
registrado das curvas de variagdo de massa da amostra (m) em fungdo da temperatura (T) ou do
tempo (t).

Tem-se que a exposicao a temperatura elevada pode, algumas vezes, alterar a estrutura
quimica e, por consequéncia, as propriedades fisicas dos materiais. Portanto, a curva de
degradacdo térmica, em condi¢cBes ndo isotérmicas, mostra o perfil da resisténcia ou
estabilidade térmica que o material apresenta quando submetido a uma varredura de
temperatura.

Na curva TG avalia-se a variagdo de massa da amostra em fungdo da temperatura e
tempo, avaliando o ganho ou perda de massa, tipicos das rea¢fes quimicas produzidas pelos
materiais analisados.

E os dados referentes a velocidade dessa variacdo de massa em funcao da temperatura
e tempo € mostrada pela curva derivada termogravimétrica (DTG), que permite identificar com
maior clareza as alteragOes de massa, especialmente quando as perdas s&o muito pequenas ou
também quando existem processos quimicos com temperaturas muito proximas.

Os ensaios foram realizados com uma atmosfera inerte de nitrogénio N2, com fluxo de
75 ml/min. e uma velocidade de aquecimento de 10 °C/min., sendo que o intervalo de
temperatura do ensaio foi entre 35°C e 1000°C ou entre 35°C e 600°C. As amostras ensaiadas

até 1000°C, foram acondicionadas em crisol de alumina de 70 pl com tampa ndo selada. As
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amostras ensaiadas até 600°C, foram acondicionadas em crisol de aluminio de 100 ul com

tampa selada com orificio.

4.3 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.3.1 Superficie Especifica Blaine e Massa Especifica

O ensaio de massa especifica absoluta da cinza de bagaco de cana-de-acUcar foi
realizado seguindo as recomendacdes da NBR 16605 (ABNT, 2017) e a superficie especifica
da cinza foi realizada de acordo com a NBR 16372 (ABNT, 2015).

4.3.2 Residuos insolGveis

A determinacdo do residuo insolGvel presente na cinza de bagaco de cana-de-agucar, foi
realizado segundo a referéncia da norma espanhola UNE-EN 196-2: 2006 e o trabalho
desenvolvido por Velazquez (2002).

O objetivo do metodo consiste em avaliar a quantidade de residuo insoltvel presente na
cinza e, deste modo, a porcentagem de material que ndo reativo, ou seja, que ndo se dissolve.

Estes dados foram obtidos de modo resumo por ataque com uma solucdo de acido
cloridrico e, em seguida, o residuo deste primeiro ataque foi tratado com uma solucdo em
ebulicdo de hidréxido de potéssio. No final o residuo foi calcinado, obtendo-se assim a
porcentagem de residuo insoltvel.

Inicialmente pesou-se 1g + 0,05 g de CBC, a essa massa foi atribuido o nome de mas,
que foi transferida para um béquer, e foi adicionado 25 ml de agua deionizada e realizado a
dispersdo com um agitador de vidro. Em seguida, 40 ml de &cido cloridrico concentrado foram
adicionados no béquer e a solugdo foi aquecida moderadamente. O béquer foi colocado em um
banho de areia (foto 4.16) até a completa evaporacdo, esta operacdo (adicdo de acido e

evaporacao) foi repetida mais duas vezes, usando 20 ml de &cido cloridrico concentrado.



Figura 4. 16 - Banho de areia

Fonte: Elaborado pela autora.

Em seguida, o residuo da terceira evaporacao foi tratado com 100 ml de &cido cloridrico
a 1: 3. E foi reaquecido, filtrado em papel de filtro médio e lavado com agua a uma temperatura
préxima da fervura, até que o filtrado estivesse isento de ions de cloreto quando testado com
uma solucéo de nitrato de prata.

Subsequentemente, o filtro e o seu conteudo foram transferidos para um frasco de 250
ml, ao qual foi adicionado um material refrigerante e foram adicionados 100 ml de solucdo de
hidroxido de potassio. Deixou-se em repouso durante 16 horas a temperatura ambiente e depois
a solucdo foi fervida durante 4 horas.

Em seguida, a amostra foi filtrada a quente, lavado com agua destilada e depois com
100 ml de acido cloridrico a 1: 9. Por fim, lavou-se com agua destilada a uma temperatura
proxima da temperatura de ebulicao até que o filtrado estivesse isento de ions de cloreto quando
ensaiado com uma solucdo de nitrato de prata, realizado essa etapa o material (cinza + filtro)
foi calcinado a 950 + 25 ° C até se atingir a constancia da massa, chamada de maa.

O residuo insolavel, expresso em porcentagem de massa, foi calculado segundo a

equacéo 4.1.

Residuo Insoltvel = % x 100 Equacédo 4.1
13
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4.3.3 pH e Condutividade elétrica

As medidas de pH e condutividade elétrica em suspensdes aquosas foram realizadas
para analisar a reatividade da cinza de bagaco de cana-de-agucar. Para a realizacao do ensaio
foi utilizado o método proposto por Tashima (2012) e Tashima et al. (2014).

A avaliacdo da reatividade da CBC nesse ensaio esta relacionada a perda relativa da
condutividade elétrica do sistema CH/CBC.

Os equipamentos utilizados para a realizacdo dos ensaios foram, um pHmetro Crison

micro PH2001 M, um medidor de condutividade elétrica Crison micro CM2201 e um banho
térmico com balanga JULABO-SW22 — Temperatura de 20 a 99,9° (figura 4.17).
As consideracdes sobre 0 método serdo apresentadas no capitulo VI.

Fonte: Elaborado pela autora.

4.3.4 Frattini

O teste de Frattini analisou a atividade pozolanica da CBC e foi realizado de acordo com
0 procedimento especificado na norma espanhola EN 196-5 (2011).

Os resultados obtidos, ap6s a realizagdo dos procedimentos descritos pela norma, devem
ser alocados em um grafico determinado pela norma (Figura 4.18).

No caso, tem-se no eixo Y as concentra¢des dos ions de calcio [Ca? *], expressado de
modo equivalente como 6xido de calcio (CaO), em mmol™. No eixo X, tem-se a concentracio

dos fons hidroxilos [OH™], em mmol-1, a 40°C.



Figura 4. 18 - Diagrama para avalia¢do da pozolanicidade
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Fonte: EN 196-5 (2011)
A andlise do ensaio de Frattini foi feita da seguinte maneira: para os resultados que se
encontraram abaixo da curva, que corresponde a ZONA 1, tem-se uma indicagdo que o material
avaliado apresenta atividade pozolanica, os resultados localizados na linha da curva ou locados

na ZONA 2, ndo apresentaram atividade pozolanica.

4.3.5 Preparacdo de pastas e argamassas

Trabalhou-se com dois tipos de argamassas, as argamassas a base de cimento Portland
e CBC que foram utilizadas para a analise de reatividade da cinza, e as argamassas ativadas
alcalinamente (escdria de alto forno e CBC), foco da pesquisa.

Os dois tipos de argamassas foram moldados tendo como referéncia a norma espanhola
UNE-EN 196-1 (1996), realizando as devidas adaptac6es de acordo com 0s materiais e tracos
a serem dosados.

Nas misturas em que a escoria de alto forno ou o cimento Portland foi substituida
parcialmente pela cinza de bagago de cana-de-agUcar, realizou se uma mistura prévia dos
solidos, para garantir a homogeneizacdo. Para a producdo das argamassas utilizou-se uma
argamassadeira, com capacidade para 5kg, e com 3 velocidade de rotacdo 124, 220 e 450 rpm.

A mistura para a producdo da argamassa foi definida da seguinte maneira:

1. Colocou-se os solidos ja misturados e a solucdo alcalina ou a dgua de acordo

com o tipo de argamassa a ser produzida, na argamassadeira, a mistura foi
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realizada por um periodo de 30 segundos a uma velocidade baixa correspondente
a 124 rpm;

2. Realizou-se a mistura para a formacdo da pasta por mais 30 segundos na
velocidade média, correspondente a 220 rpm;

3. Foi adicionado o agregado miudo, durante 60 segundos, com a argamassadeira
ligada na velocidade baixa;

4. Apos a colocacdo do agregado miudo, realizou-se a mistura da argamassa por
30 segundos na velocidade média e 30 segundos na velocidade alta, que
corresponde a 450 rpm;

5. Apos esses procedimentos, a argamassa passou por um processo de descanso de
60 segundos e;

6. Finalmente, foi homogeneizado por mais 60 segundos na velocidade média.

Os corpos de provas foram moldados em formas metalicas de dimensdes 50 x 50 x 50
mm, para compactacdo das argamassas fez-se uso de uma mesa vibratdria, e as amostras foram
adensadas por aproximadamente 1 minuto.

Ressalta-se que para as formas utilizadas para a moldagem das argamassas ativadas
alcalinamente, utilizou-se vaselina para criar uma pelicula entre a argamassa e a forma metalica,
facilitando assim a retirada do corpo de prova do molde. A vaselina utilizada apresentou aspecto
pastoso de cor branca levemente amarelada e densidade variando entre 0,82 a 0,86.

Ressalta-se que as argamassas a base de cimento Portland foram ensaiadas no seu estado
fresco. Determinou-se o nivel de consisténcia, por meio do ensaio de mesa de consisténcia
(Flow Table), de acordo com o método prescrito pela norma NBR 13276 (ABNT, 2005).

Apos a moldagem, os corpos de provas foram cobertos por uma pelicula pléastica, de
modo a evitar a evaporacao da agua ou carbonatacdo das amostras, e por fim para uma camara
Umida, a temperatura de 25°C e a um teor de umidade superior a 95%. Os corpos de provas
foram desmoldados ap6s 24 horas de cura Umida, e retornaram para a cdmara umidade até a
idade de realizag@o dos ensaios mecanicos.

As argamassas foram submetidas a ensaios de resisténcia a compressdo, para as idades
de 3, 7, 28 e 90 dias, em uma maquina universal de ensaios, modelo EMIC ® PC200 e
controlada pelo modelo DL30000, que tem capacidade maxima de 200 toneladas. O ensaio foi
realizado com uma taxa de carregamento de 0,30 MPa.

Adotou-se as argamassas e pastas produzidas a partir de 100% de escoria de alto-forno

e 100% de cimento Portland, como referéncia, de acordo com o sistema a ser analisado.
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Para a producdo das pastas realizou-se a mistura manual do sélido com agua/ solugéo
alcalina, e a mistura depois de homogeneizados foram curadas nas mesmas condic¢des das
argamassas.

Para a realizacdo dos ensaios de FTIR e TG das pastas, as amostras passaram por um
processo de preparacdo prévio. As amostras de pastas passaram por um processo de moagem e
seguidamente de peneiramento para que as amostras apresentassem finura adequada, esta finura
é necessaria para 0s ensaios microestruturais, pois assim as reacOes sofridas pela amostra
ocorrem a mesma temperatura e tempo e assim, se obtém saltos de perda de massa mais
“verticais”.

O procedimento inicia-se com a moagem da pasta na presenca de acetona (CHsCOCH?3),
com densidade de 0,7910 g/ml. Em seguida as amostras foram filtradas e secas em estufa
durante 30 minutos a 60 - 65 °C, de modo a interromper os processos de hidratacéo e por fim
as amostras sdo peneiradas em uma peneira de abertura de 0,075mm (ABNT #200), utilizando-
se apenas o0 material passante. Realizado esse procedimento nas pastas, as amostras em forma
de po, encontram-se prontas para serem ensaiadas.

Em relagdo ao ensaio de MEV, o procedimento a ser realizado é simular, no caso um
pedaco de aproximadamente 5 mm da amostra da pasta € retirado e colocado imerso na acetona,

em seguido a amostra deve ser filtrada e depois seca em estufa.

44 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O item 4.4 apresenta o programa experimental (figura 4.19) da pesquisa desenvolvida
nesta tese. O desenvolvimento da pesquisa foi dividido em 5 partes.

Na primeira parte tem-se as etapas de producédo da cinza de bagago de cana-de-agUcar,
ja apresentados neste capitulo, no item 4.1.6. Seguido tem-se as etapas 2 e 3, que corresponde
a caracterizacdo da cinza de bagaco de cana-de-acgUcar e o estudo da reatividade da cinza

Na quarta parte do desenvolvimento experimental, tem-se o estudo de argamassas e
pastas ativadas alcalinamente, em sistemas binario de escéria de alto forno e CBC.

E finalizando, na quinta e Gltima parte experimental tem-se o estudo do uso da CBC

como ativador alcalino.



Figura 4. 19 — Esquema das etapas dos procedimentos experimentais
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5 CARACTERIZACAO FISICA E QUIMICA DA CBC

Neste capitulo sera apresentado a caracterizacdo da cinza de bagaco de cana-de-agucar
- CBC, por meio de ensaios de Fluorescéncia de raios X (FRX), Perda ao Fogo (PF), Difracdo
de raios X (DRX), Analise da distribuicdo das particulas por difracdo a lazer (ADL),
Espectroscopia infravermelha por transformada de Fourier (FTIR), Microscopia eletronica de
Varredura (MEV), Anélise termogravimétrica (TG), residuos insollveis e superficie especifica
de Blaine e massa especifica. Essas técnicas instrumentais contribuem na identificacdo da

morfologia, mineralogia e componentes quimicos da cinza.

5.1 FLUORESCENCIA DE RAIOS X (FRX)

A anélise quimica através da espectroscopia por FRX e por perda ao fogo, possibilitou
a determinacdo da composicao dos oxidos presentes na CBC, assim como permitiu identificar
a presenca de carbono residual nas amostras.

A tabela 5.1 apresenta a caracterizacdo quimica da CBC, em porcentagens de 6xidos.

Tabela 5. 1- Composicao quimica da cinza do bagago de cana-de-agucar (em porcentagem de
oxidos)

SiO2 AlO3 Fe:0O3 CaO KO TiO2 MgO P20s SO3 NaxO Cl P.F.
7859 447 488 134 237 116 104 0,74 066 0,22 0,13 4,40
*P.F. — Perda ao fogo

Fonte: Elaborada pela autora.
Segundo a Americam Society for Testing and Materials — ASTM C-618 (2015) , um

material para ser classificado como pozolana deve apresentar em sua composi¢cdo quimica um
teor minimo de 70% da somatoria dos 6xidos de SiO,, Al;Oz e Fe;O3. No caso da CBC
estudada, tem-se o teor dos dxidos especificados igual a 87,94%, valor que atende a condi¢ao
da norma e é um indicativo da possibilidade da utilizacdo da CBC como material pozolanico, e
o alto teor de 6xido de silicio (78,59%), possibilita a utilizacdo da cinza, para ser usada como
um precursor sélido, para a obtengdo de aglomerantes ativados alcalinamente.

O teor de anidrido sulfdrico (SOs), considerado um contaminante, deve ser de no
méaximo 5%, segundo a norma adotada, a CBC atendeu as especificacbes maximas, com um
teor de 0,66%. Ressalta-se que a presenca de SOz € derivado da matéria organica presente na

cana-de-agucar.
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Em relacdo ao teor maximo de alcalis disponiveis (1,5%), que corresponde a presenca
de sodio e potassio, para a CBC, o valor encontrado foi de 1,74%, valor maior do que o
estipulado pela ASTM C-618, essa alteracdo do valor pode estar relacionada com contaminacgéo
do bagaco por solo.

A CBC apresentou uma porcentagem baixa de Al.Os, correspondente a 4,47%, a
presenca de 6xidos de aluminio na composicéo da cinza, poderia contribuir para a formacao de
produtos de hidratagcdo nas matrizes atividades alcalinamente.

A cinza também apresentou uma baixa porcentagem de CaO, no valor de 1,34%, um
alto teor de CaO, poderia fornecer um carater hidraulico a CBC.

O valor de perda ao fogo varia com a temperatura e tempo de calcinacao. Ainda segundo
a ASTM C-618 (2015), o valor de perda ao fogo deve ser de no méximo 6%, a CBC atendeu as
especificacbes méximas, com um valor de perda ao fogo de 4,4%. A perda a fogo esta
diretamente relacionada ao teor de matéria organica, carbono e carbonatos presentes na cinza.
O valor baixo de perda ao fogo mostra e efetividade do processo de queima adotado.

Um teor de aproximado de 0,4% da amostra de cinza foi atribuido a decomposicéo de
carbonatos a temperatura de 650-950°C. Logo a cinza de baga¢o de cana-de-agucar apresentou
um baixo valor de carbono residual.

Tippayasam et al. (2010), utilizou na producdo de matrizes ativadas alcalinamente,
cinzas de bagaco de cana-de-aglcar com teores de SiO2, Al,O3, Fe203 e CaO, respectivamente
de 75,39; 5,44; 3,42 e 7,89. As porcentagens de 6xidos encontrada pelos autores sdo proximas
aos teores da CBC estuda, indicando a possibilitada da utilizacdo da cinza produzida para esse
fim. Tippayasam et al. (2010), ainda ressalta a impossibilidade da utilizacdo de 100% da cinza
de bagaco de cana-de-acUcar na producao de matrizes ativadas alcalinamente.

Castaldelli et al. (2013), Castaldelli et al. (2014), trabalharam com a cinza de bagaco de
cana-de-acgucar coletada em uma lagoa de decantacdo da usina sucroalcoleira, e foi observado
uma perda ao fogo superior a 30%, a esse alto valor de ignicdo foi atribuido a &gua residual da
lavagem, rica em matéria organica.

A CBC, utilizada pelos autores apresentaram um teor de 31,41% de SiO,, antes do
tratamento térmico. No entanto foi observado que para a utilizacdo da cinza para uso em
sistemas binarios com a escoria de alto forno e ativados alcalinamente, a cinza deveria passar
por um tratamento térmico a 650°C, por 2 horas. Apés o tratamento da cinza, Castaldelli et al.
(2016), determinou 43,34% de SiO2, 10,45% de Al,Ose perda ao fogo de 7,61%, na composicdo

da cinza.
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Observa-se uma reducéo considerada de SiOz, na composigédo da cinza, em relacdo a
cinza estudada na tese e a apresentada por Tippayasam et al. (2010). Observa-se que a origem

da cinza a ser estudada tem influéncia direta na composicao dos 6xidos.

5.2 DIFRAGCAO DE RAIOS-X (DRX)

O ensaio de DRX possibilitou a analise da mineralogia da cinza do bagacgo de cana-de-

acucar. A figura 5.1. ilustra o difratograma da cinza.

Figura 5. 1- Difracdo de Raio X da cinza do bagaco de cana-de-acucar (CBC)
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Fonte: Elaborada pela autora.

Como pode ser visto na Figura 5.1 a CBC apresenta o quartzo (PDF Card #331161)
como fase cristalina principal, o material apresenta ruidos de alta intensidade, no entanto pode

ser observado o desvio da linha base entre 206=15° ¢ 35 °, na ampliacdo da figura 5.1, esse
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desvio € tipico de materiais que apresentam fases amorfas, a presenca do desvio é um indicacéo
da presenca de reatividade da cinza.

A presenca de quartzo na CBC pode ser atribuida a contaminacéo do bagaco por solo
durante o processo de colheita do bagaco de cana-de-agUcar nas usinas sucroalcooleiras.

A presenca de Quartzo na composicdo da cinza do bagaco de cana-de-agucar foi
observada por: Cordeiro et. al. (2009), Fazzan (2017) e Pinheiro (2015).

Castaldelli et al. (2013) e Castaldelli et al. (2014) no difratdmetro da cinza de bagaco de
cana-de-agucar, observou também a presenca e quartzo, como o principal mineral presente na

amostra, ressaltando o elevado grau de cristalinidade da cinza.

5.3 RESIDUOS INSOLUVEIS

A fim de analisar a potencialidade reatividade pozolanica em misturas de CBC com
cimento Portland, € relevante conhecer o teor de silica amorfa e cristalina, assim como a
quantidade de residuos insoltveis. De modo geral, a reatividade pozolanica do CBC esta
diretamente relacionada ao teor de silica no estado amorfo (MORAES et. al, 2015; CORDEIRO
et al., 2009; MORALES et al., 2009).

A determinacdo do residuo insoltvel para a cinza de bagaco de cana-de-agucar (CBC)
foi realizada de acordo com a UNE-EN 196-2 (2006). Foi determinado um valor médio de
residuos insoluveis igual a 61,6 +0,6%, o ensaio foi realizado para 3 amostragem de CBC, ou
seja, apenas 38,4% da cinza estudada é solvel.

Ressalta-se que mesmo a CBC apresentando em sua composicdo um total de 78,6% de
SiO2, apenas uma pequena parcela desse o0xido de silicio é soltvel e que, portanto, participa das
reacoes.

Essa determinacéo foi fundamento para a determinagédo do uso da CBC como ativador
alcalino, assim como no comportamento mecanico das argamassas, uma vez gue para uma taxa
alta de residuos insolUveis, espera-se um baixo desempenho para o uso do material como

pozolana.

54 ANALISE DE PARTICULAS POR DIFRACAO DE RAIOS LASER (ADL)

A distribuicdo granulométrica da CBC foi determinada pelo ensaio de granulometria a
laser. Pereira (2014), realizou um estudo da influéncia do tempo de moagem na distribuicdo

granulometria da cinza do bagaco de cana-de-agucar.
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Foi estudado a distribuicdo granulométrica para amostras de cinzas moidas durante um
periodo de 5 a 50 minutos, onde foi retirado uma amostra para analise a cada 5 minutos.

Foi suposto que as particulas de CBC tinham formato esférico, Pereira (2014)
determinou o diametro médio das particulas. Um resumo do estudo esta apresentado na Figura
5.2 a sequir.

Ap0s comparacado e analise dos resultados, foi verificado que os valores dos diametros
médios e d (0,5) a partir de 35 - 40 minutos de moagem eram muito préximos, indicando que a
capacidade de moagem do equipamento utilizado (moinho de bolas) era limitada. Logo elegeu-

se trabalhar com a CBC, moida por um periodo de 50 minutos.

Figura 5. 2- Relacdo entre o tempo de moagem e os diametros médios, d (0,1), d (0,5) e d (0,9)

da cinza do bagaco de cana-de-actcar (CBC).
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Fonte: Adaptado (PEREIRA, 2014).

A curva da distribuicdo granulométrica da CBC, que foi utilizada na pesquisa, pode ser

observada na figura 5.3.
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Figura 5. 3- Distribuigcdo granulométrica em porcentagem de volume e acumulada da cinza do

bagaco da cana-de-aglcar (CBC).
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Fonte: Elaborada pela autora.

Observa-se uma distribuicdo assimétrica das particulas de CBC. A tabela 5.2 mostra o
valor do diametro médio e também as porcentagens d (0,1), d (0,5) e d (0,9), da CBC.

Tabela 5. 2— Diametro médio, d (0,1), d (0,5) e d (0,9) da cinza do bagaco de cana-de-agucar

Tempo de Diémetro
d@©,9 d(,5 d(,21)

Moagem  médio
(Hm)  (pm)  (um)

(minutos) (um)
50 34,60 82,35 25,11 2,16

Fonte: Elaborada pela autora.

Castaldelli et al. (2016), determinou para a cinza de bagaco de cana-de-acUcar um
didmetro médio de 26,8um, antes da amostra passar por tratamento térmico a 650°C por 2 horas,
apos o tratamento térmico o diametro médio obtido foi de 18,47um, para um valor de d(0,9)
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igual a 61,3um. Logo o tratamento pode acarretar em um maior ou menor reatividade da cinza,

influenciando diretamente na porosidade e densidade do material.

5.5 SUPERFICIE ESPECIFICA DE BLAINE E MASSA ESPECIFICA

A tabela 5.3, apresenta os dados relacionados a finura e a massa especifica da CBC.

Tabela 5. 3— Superficie e massa especifica da CBC

Superficie Especifica Blaine Massa Especifica Absoluta Massa Especifica Aparente

m2/kg g/cm3 g/cm3

807 2,84 0,84

Fonte: Elaborada pelo autor.

A CBC tem uma elevada area de superficie especifico, o que indica que é um material
de finura consideravel, caracteristica relevante para o uso como adi¢cdo mineral.

Pinheiro (2015) determinou valores de massa especifica absoluta para a cinza de bagaco
de cana-de-agucar entre 2,3 - 2,6 g/cm? e superficie especifica de Blaine entre 25 — 12640m2/kg,
ainda segundo Pinheiro (2015) os valores elevados de Blaine, estdo relacionados com os
menores valores de massa especifica e correspondem as amostras com elevados teores de
carbonato, ou seja, amostras com maior teor de perda ao fogo, no caso analisado a perda ao
fogo foi préoxima de 21%.

Um dos valores da superficie especifica de Blaine encontrada por Pinheiro (2015) foi

de 90m2/kg, valor proximo encontro para a CBC aqui estudada.

56 ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR)

Os espectros de FTIR para a CBC estédo indicados na Figura 5.4.
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Figura 5. 4- Analise pelo FTIR da cinza do bagac¢o de cana-de-actcar (CBC)
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Fonte: Elaborada pela autora.

No espectro da CBC a maior intensidade de absorcao foi de 1040cm™, que € relativo as
vibragOes assimetricas do alongamento das liga¢des do tipo Si-O-Si e Al-O-Si.

. O espectro de 694cm™ pode ser atribuido a presenca de matéria organica encontrado
nas cinzas do bagago de cana-de-agucar, apresentando comportamento similar ao encontrado
por Castaldelli et al. (2016).

57 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA (TG)

A andlise térmica da cinza do bagaco de cana-de-agucar possibilitou a identificacao das
transformacéo e decomposi¢do do material.

As curvas TG e DTG, podem ser vistas na figura 5.4, e a curva DTA na figura 5.5.



84

Figura 5. 5- Analise termogravimétrica cinza da cinza do bagaco de cana-de-aclcar (CBC)
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Fonte: Elaborada pela autora.

Como primeira analise, a cinza perdeu cerca de 4% em massa durante o ensaio de analise
térmica.

As perdas de massa (2,32%) vista na curva DTG entre 350°C e 550° pode ser devido a
presenca de matéria organica na cinza.

Na curva (figura 5.6), tem-se uma curva tipica de uma perda exotérmica. Entre a
temperatura de 438 ° e 502 °C, observa-se a oxidacdo/volatilizacdo relacionado a matéria

organica.

Figura 5. 6— Curva DTA da cinza de bagaco de cana-de-agucar (CBC)
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5.8 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

A morfologia das particulas de cinza do bagaco de cana-de-agUcar, moida ap6s o periodo
de 50 minutos estdo representadas na figura 5.7.
As particulas apresentam formatos irregulares e superficies asperas e porosos,

semelhante as particulas encontradas por Castaldelli et. al. (2016).

Figura 5. 7- Microscopia Eletrénica de Varredura da cinza do bagaco da cana-de-agUcar
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Fonte: Elaborado pela autora.
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59 CONCLUSOES

Os resultados obtidos na caracterizagdo da cinza do bagaco de cana-de-agucar, vem ao
encontro aos estudos de Cordeiro et. al., 2008, Frias et. al., 2011 e Castaldelli (2013), que
indicam que as cinzas do bagaco de cana-de acglUcar apresentam uma composicao quimica

adequada ao emprego como adi¢cdo mineral, principalmente no que se refere aos teores SiOs.

A partir dos resultados apresentados no capitulo V pode-se concluir que:

e A composicdo quimica exibida pelas amostras de CBC, com alto teor de SiO,, mostra
que o material é propicio a ser utilizado para a producdo de materiais cimentantes a base
de cimento Portland e de aglomerantes ativados alcalinamente;

¢ Notou-se que que a CBC, apresenta o Quartzo como fase cristalina principal, como pode
ser observado no DRX e ainda apresenta uma baixa solubilidade, assim faz-se
necessario o estudo de reatividade do material com pastas e argamassas, para determinar
que apesar do baixo potencial a CBC produzida é capaz de sofrer reacBes e formar
produtos.
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6 pHE CONDUTIVIDADE ELETRICA DE SUSPENSOES AQUOSAS

Estudar a reatividade das pozolanas por meio de ensaio de condutividade elétrica é uma
técnica que vém sendo utilizada por diversos pesquisadores, devido a possibilidade de obter
resultados em um curto periodo de tempo.

O processo da reagdo da pozolana com o hidroxido de calcio forma produtos insoluveis,
gerando uma diminuic¢do da concentracédo de CH na solucéo. Segundo Villar-Cocina (2005), a
diminuicdo de ions de Ca %*, ocorre devido ao aumento de fases de C-S-H, provocando a
diminui da condutividade elétrica, e a velocidade da mudanga desses valores de condutividade,
depende, do grau de reatividade da pozolana (alta, média ou alta).

Um exemplo de estudo de aplicacdo de condutividade elétrica em pozolana, foi
realizado por McCarter e Tran (1996), que avaliaram a reatividade do metacaulim e da
microssilica e trabalharam com a medicédo de condutividade elétrica dos materiais em dois tipos
de solucéo, a primeira era uma solucdo saturada de CH/pozolana e a segunda uma solucédo de
pasta de CH/ pozolana. Os autores identificaram quatro estagios nas curvas de condutividade

pelo tempo, como pode ser observado na figura 6.1.



Figura 6. 1- Curva da condutividade elétrica da solu¢do saturada e da pasta de CH/pozolana
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Fonte: (McCARTER; TRAN, 1996)

Na regido I, recorrente as primeiras 4 h, foi observado que a condutividade elétrica cai
aproximadamente 10% do seu valor inicial, e esse comportamento foi relacionado a alguma
atividade quimica nas particulas e também a presenca de atividade pozolanica, uma vez que
quanto maior a reducdo da condutividade elétrica, maior € a reatividade pozolanica da adicao
mineral. Na regido Il, no periodo de 4h e 14h, a condutividade elétrica permaneceram
relativamente constantes, indicando uma reducdo na atividade quimica na pasta de
CH/pozolana, e segundo os autores o periodo pode ser classificado como sendo de indugéo.

Ainda segundo McCarter e Tran (1996), no periodo entre 14 e 22 h, que corresponde a
regido 111, aconteceu uma perda alta na condutividade elétrica da amostra, indicando a taxa da
atividade quimica que ocorre na pasta. E finalmente na regido IV (periodos superiores a 22 h),
ndo ocorreu mudancas de condutividade significativas, esse comportamento foi atribuido a

diminuicdo da atividade quimica.
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6.1 CONSIDERACOES SOBRE O METODO DE PH E CONDUTIVIDADE SEGUNDO
TASHIMA et al. (2014)

Para a validacdo do método proposto, Tashima et al. (2014) utilizaram quatro pozolanas
com reatividade diferentes (dois tipos de silica ativa e dois tipos de cinza de casca de arroz),
com teores de silica superiores a 85%, com diferentes graus de amorficidade.

Ainda segundo Tashima et al. (2014), o método proposto para avaliar a reatividade
pozolanica foi baseado no estudo de suspens6es aquosas de hidréxido de calcio e pozolanas em
diferentes proporcGes durante um periodo de 7 dias por meio de medicGes de pH e

condutividade elétrica.

As curvas tipicas que foram obtidos para este novo método, estdo representadas na

figura 6.2.

Figura 6. 2- Curvas tipicas obtidas a partir do novo método proposto apés 7 dias de teste,

demonstrando os valores de condutividade elétrica (a) e os valores de [OH-]
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Fonte: (TASHIMA ET. AL, 2014)

Segundo Tashima et. al (2014), a “Suspensdo a” representa uma curva tipica para

materiais de baixa reatividade pozolanica e em alguns casos, esse tipo de curva também pode
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representar um excesso de hidréxido de calcio na suspensdo, fato que impede a insaturacdo da
suspensao.

A “Suspensdo b” representa, segundo Tashima et. al (2014), uma curva tipica para
materiais pozolanicos que nas primeiras horas de teste ndo séo capazes de obter a insaturacdo
da suspensao.

E por fim na curva representada por “Suspensédo ¢” indica um consumo muito rapido de
hidroxido de célcio e é caracteristico de materiais pozolanicos de alta reatividade e / ou para

suspensdes com baixo teor inicial de hidroxido de célcio (TASHIMA et al. 2014).

6.2 SUSPENSAO AQUOSA DE CAL: CBC PARA AS TEMPERATURAS DE ENSAIOS
DE 40°C, 50°C e 60°C

Para a realizacdo do método, iniciou-se com a preparacdo de uma solucdo saturada de
hidroxido de calcio e cinza de bagago de cana-de-agucar, o consumo do hidréxido de célcio
pela pozolana criou uma insaturacao, originando uma reducdo do pH e da condutividade elétrica
da solucéo.

Trabalhou-se com seis proporcdes de CH: CBC (Tabela 6.1) em massa, a massa total de
solidos foi constante em 1,0g e utilizado 50mL de agua deionizada, e trabalhou-se em trés
diferentes temperaturas (40°C, 50°C e 60°C).

Tabela 6. 1 - Proporc¢Ges das solugdes aquosas para o estudo de pH e condutividade

Proporcdes em massa - CH: pozolana

Proporgdes por Tashima
Proporcdes estudadas

(2012)
0,5:9,5 2:8
01:09 2,5:7,5
1,5:8,5 3.7
02:08 3,5:6,5
2,5:77,5 4:6
03:07 4,555

Fonte: Elaborado pela autora.

Nota-se que na presente pesquisa, trabalhou se com algumas proporcdes das suspensdes
diferentes das utilizadas por Tashima et al. (2014), uma vez que os autores trabalharam com
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materiais majoritariamente amorfos e de alta reatividade pozolanica comprovada, tais como
silica e cinza da casca de arroz, e a cinza de bagaco de cana-de-agucar tem reatividade limitada.

Antes da realizagdo das medidas de pH e condutividade elétrica das suspensfes aquosas,
realizou-se a caracterizagdo da cinza do bagago de cana-de-acucar.

Inicialmente foi realizado a avaliacdo do comportamento da CBC em agua deionizada,
sem o hidroxido de célcio, com a finalidade de conhecer a contribui¢do dos ions gerados pela
cinza na condutividade do sistema CH/CBC. Foi preparado uma suspensao com 50mL de dgua
deionizada e 0,7g de CBC e 100mL de agua deionizada e 1,0g de CBC. As suspensdes foram
tratadas em um banho térmico a 40°C por 7 dias, durante o periodo foram feitas leituras de pH

e condutividade elétrica. O resultado do estudo esta representado na figura 6.3.

Figura 6. 3 Medida de condutividade elétrica para a CBC a 40°C
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Fonte: Elaborado pela autora.

As leituras médias de pH ao longo do tempo, para as suspensdes foram respectivamente
9,08+0,47 e 9,12+0,44.

Quanto a condutividade elétrica, teve-se um rapido crescimento dos valores nas
primeiras 8 horas, que segundo Tashima (2012), esse incremento de condutividade elétrica esta

ligado a presenca de sais sollveis presente na adicdo mineral.
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Na figura 6.4 pode-se observar os resultados de condutividade, para as suspensoes
aquosas com cinza de bagaco de cana-de acucar (CBC), ensaiados durante um periodo de 7 dias
a 40°C, 50°C e 60°C. E na figura 6.5 observa-se os valores da variacdo do pH durante 7 dias
para as trés temperaturas.



Figura 6. 4 — Medidas de condutividade elétrica para as suspensdes de CH:CBC a 40°C, 50°C
e 60°C
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Fonte: Elaborado pela autora.



Figura 6. 5 — Medidas de pH para as suspensfes de CH:CBC a 40, 50 e 60°C
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Para as suspensfes com uma menor quantidade de cal hidratada, ocorre uma rapida
diminuicdo nos valores de condutividade elétrica e do pH, como pode ser observado nas figuras
anteriores principalmente para as proporgoes: 0,5:9,5 e 1:9.

Para as suspensdes com teores maiores de hidroxido de célcio, como é o caso das
amostras 2:8, 2,5:7,5 e 3:7, tem-se que a condutividade elétrica e o pH permaneceram
praticamente constantes ao longo do ensaio. Indicando que a quantidade de CBC utilizada nao
foi capaz de insaturar a suspensdo durante os 7 dias de teste.

Na amostra com a proporgao 1,5:8,5, observa-se na faixa de tempo entre 48 e 120 horas,
os valores de condutividade elétrica praticamente sdo constantes.

Esse comportamento também foi observado por Tashima (2012). Segundo Tashima
(2012), esse fendmeno é devido a presenca de hidréxido de célcio ndo dissolvido na solucdo,
que mantém a concentragio de Ca *? e fons OH" mais ou menos constante e que quando 0
hidroxido de calcio que esta na fase solido esta esgotado ocorre uma diminuicao significativa
na condutividade elétrica e do pH da suspensao, e esse comportamento ocorre devido a reacdo
entre o hidroxido de célcio com a CBC (reacdo pozolanica), que reduz a quantidade de ions
dissolvidos na suspensdo, formando novos produtos hidratados do tipo C-S-H (Silicato de
Caélcio Hidratado).

A perda de condutividade em porcentagem, foi determinada utilizando as equacdes 6.1

Eg. 6.2., conforme descrito por Tashima (2012).

Co—

1 x 100 Eq. 6.1

Le(%)e =

Ci=C,— Cpoy Eq.62

Onde:

Co : condutividade elétrica inicial da suspensdo de hidréxido de célcio, antes de se
adicionar a pozolanas (CBC);

Ct: condutividade da mistura de CH/pozolanas em um tempo t;

Chpoz: condutividade elétrica da pozolana em agua.

Na figura 6.6 sdo apresentadas as curvas de perda de condutividade (Lc (%)) em relacéo

ao tempo.
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Figura 6. 6 — Representacdo da perda de condutividade elétrica (Lc) para as suspensdes
de CH:CBC a 40°C, 50°C e 60°C
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Nas primeiras quatro horas de ensaio, observa-se que a perda relativa de condutividade
elétrica da CBC, para a maioria das soluc¢des, menor que 20%, visto que nesse periodo as cinzas
ainda estavam sendo dissolvidas na solugé&o.

As suspensfes com baixo teor de cal hidratada, apresentaram perda significativa da
condutividade elétrica, na faixa de 70%.

Nas amostragens com teores altos de hidroxido de célcio presente na suspensao a perda

foi reduzida, na faixa de 15%, mantendo se praticamente constante apds 96 horas de ensaio.

6.3 CLASSIFICACAO DA REATIVIDADE POZOLANICA DA CBC

As representacgdes de Lc (%) e pH em funcéo do tempo para as amostras avaliadas nas
trés temperaturas, apresentaram uma configuracdo inversa, ou seja, quanto maior o Lc (%)
alcancado para cada amostragem, menor foi o pH final.

Como ja estudado por Tashima (2012), o aumento da temperatura causou um aumento
da cal consumida para quase todas as propor¢ées. E quanto maior a quantidade de hidréxido de
calcio na solugdo, maior foi a dificuldade para provocar a insaturagdo e assim diminuir o Lc
(%).

Atabela 6.2 apresenta a perda de condutividade obtida para todas as amostras estudadas.

Tabela 6. 2 — Valores de perda de condutividade (Lc) das solugbes aquosas de cal hidrata e

CBC, ap6s sete dias de ensaio

0,5:9,5 01:09 1,5:8,5 02:08 2,5:7,5 03:07
Temperatura °C

Lc (%)
40 72,01 70,32 52,00 22,28 1520 1491
50 71,20 63,12 42,23 3528 29,12 22,98
60 83,20 69,09 66,38 52,57 32,88 23,36

Fonte: Elaborado pela autora.

Logo segundo Tashima (2012), o método tem como critério que para as suspensdes com
perda de condutividade (Lc (%)) superiores a 30%, encontram-se insaturadas em relacdo ao
hidroxido de calcio.

A tabela 6.3 apresenta o tempo de insaturacdo e os valores de OH™ para as suspensoes

aos 7 dias de ensaio.
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Tabela 6. 3 - Tempo de insaturacdo e valores da concentracdo do ion OH-
40°C 50°C 60°C
Suspensfes  [OHT]  Tinsaturaggo  [OH]  Tinsaturagso  [OH]  Tinsaturacao
(mmol/Il) (h) (mmol/l) (h) (mmol/l) (h)
0,5:9,5 0,0028 17,16 0,0009 12,63 0,0003 3,48
01:09 0,0040 58,16 0,0019 96,96 0,0009 33,33
1,5:8,5 0,0062 56,66 0,0031 134,84 0,0012 51,02

02:08 0,0093 - 0,0037 130,95 0,0016 68,06
2,5:7,5 0,0100 - 0,0040 - 0,0023 89,52
03:07 0,0102 - 0,0045 - 0,0022 -

Fonte: Elaborado pela autora.

Quanto aos valores do tempo de insaturacdo foi observado um comportamento similar
ao obtido por Tashima (2012). Os tempos de insaturagdo aumentaram, com o0 aumento do
hidroxido de calcio nas suspensdes.

Nota-se que a suspensdo 3:7, ndo apresentou insaturacdo mesmo ap0s 7 dias de ensaios
e a suspensdo 2,5:7,5, sofreu a insaturacdo apenas para a temperatura mais elevada de ensaio.

Verifica-se ainda que para as suspensdes submetidas a temperatura de ensaio de 60°C,
o tempo de insaturacdo foi menor em relacdo as temperaturas de 50 e 40°C, isso ocorre porque
0 aumento da temperatura provoca um aumento na velocidade da rea¢do pozolanica. O método
aplicado neste capitulo, permite classificar a pozolana quanto a sua reatividade de acordo com
a tabela 6.4.

Tabela 6. 4 - Nivel de reatividade segundo Tashima et. al (2014)

Zona Reatividade

1 Baixa
2 média
3 alta

Fonte: Adaptado (TASHIMA et al., 2014).

Apos sete dias, para as amostras em que a perda de condutividade (Lc (%)) atingir um
valor superior a 30%, deve ser colocada uma marca para a propor¢do e temperatura
correspondentes no modelo proposto por Tashima et al. (2014) (Figura 6.7), e cada zona

representada na figura corresponde a classificacdo dada na tabela 6.4.
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Figura 6. 7 - Modelo de classificacdo da reatividade pozolanica proposta por Tashima et al.
(2014)
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Fonte: Adaptado (TASHIMA et al., 2014)

Por fim, a figura 6.8 apresenta uma adaptacao da tabela proposto por Tashima et. al.
(2014) preenchida (areas em cinza) com os dados obtidos das amostras estudadas, para as
proporgdes das solugdes que atingiram Lc (%) superior a 30% nas diferentes temperaturas.

A tabela foi adaptada de acordo com o material analisado, no caso a CBC, uma vez que

Tashima et. al (2014), trabalhou com pozolanas de alto grau de reatividade.

Figura 6. 8 - Classificacédo da reatividade pozolanica da CBC
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Fonte: Elaborado pela autora.

Observa-se que a CBC para toda as proporgOes estudadas se encontra na Zona 1, da
tabela de classificacdo, logo, segundo a tabela 6.3, a cinza de bagaco de cana-de-agtcar pode
ser classificada com um nivel de reatividade baixa (Low).
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Rossignolo et al. (2018), realizou o estudo de pH e condutividade segundo o método de
desenvolvido por Tashima et al. (2014), para a cinza de bagaco de cana-de-acUcar calcinada a
uma temperatura de 600°C por 30 minutos. A figura 6.9 mostra as curvas de perda de
condutividade e pH obtidas pelos autores.

Figura 6. 9 — Perda de condutividade e pH para uma suspensdo de CH:CBC, realizada na
temperatura de 60°C, para a cinza calcinada a 600°C por 30 minutos.
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Fonte: (ROSSIGNOLO et al., 2018).

Os resultados mostraram que as suspensdes de proporcfes 1: 9 e 2: 8 (maior teor de
CBC), atingiram a insaturacdo nas primeiras horas do teste e o valor de Lc (%) foi de
aproximadamente 90% no fim do teste, foi observado que a insaturacéo foi devida ao consumo
da fase sélida do CH através da reacdo pozolanica. A suspensdo com o menor teor de CBC (4:
6) apresentaram valores constantes de Lc (%) de aproximadamente 25% j& nas primeiras quatro
horas de ensaio, indicando que a insaturacdo ndo ocorreu.

O valor final de Lc (%) e o tempo para atingir a insaturacdo dependem da relagédo de
CH:CBC e da reatividade pozolanica da adicdo mineral utilizada, no caso estudado por
Rossignolo et al. (2018), as misturas com propor¢des de 1: 9, 2: 8 e 3: 7 atingiram um estado
insaturado nas primeiras oito horas da reacdo, enquanto que a mistura de 3,5: 6,5 alcancou a
insaturacdo apo6s 96 h. Comparando o estudo realizado por Rossignolo et al. (2018), com o
estudo proposto na tese, a CBC produzida pelo Rossignolo et al. (2018) apresentou reatividade
média e tempo de insatura¢do menores ao obtido na presente pesquisa, nota-se que a origem da

CBC, assim como 0 modo e tempo de calcinacdo altera as condicGes de reatividade do material.
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6.4 CONCLUSOES

A partir dos resultados apresentados no capitulo VI pode-se concluir que:

e Acinza de bagaco de cana-de-agucar pode ser classificada com um nivel de reatividade
baixa (Low).

e O método de monitoramento de pH e condutividade elétrica em suspensdes aquosas de
cal e CBC, possibilitou classificar a reatividade da CBC, de modo rapido, no entanto a
analise da reatividade do material dever ser complementada com outros ensaios, tais
como TG, FTIR e frattini.
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7 ANALISE DA REATIVIDADE POZOLANICA DA CBC

Os resultados apresentados neste capitulo sdo fragmentos do artigo: “Valorisation of
sugarcane bagasse ash (SCBA) with high quartz content as pozzolanic material in Portland
cement mixtures”, publicado na revista Materiales de Construccion, Vol. 68, Issue 330, April
—June 2018, e153, ISSN-L: 0465-2746 e https://doi.org/10.3989/mc.2018.00617
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O estudo apresentado neste capitulo também é uma complementacdo da investigacao
iniciada por Pereira (2014).

Os resultados apresentados neste capitulo, juntamente com os dados dos dois capitulos
anteriores, avaliam a reatividade da cinza de bagaco de cana-de-acUcar. A confirmacédo dessa
reatividade possibilita o uso da CBC nao apenas como material pozolanico, mas como precursor

solido em matrizes ativadas alcalinamente.



7.1 ANALISE DAS PASTAS DE CAL/CBC E CIMENTO/CBC

7.1.1 Estudos microestruturais: preparacao de pastas e técnicas experimentais

Foram realizados estudos em pastas a fim de avaliar a atividade pozolanica da cinza de
bagaco de cana-de-acucar (CBC).

Primeiramente estudou-se a pasta de cal hidratada/cinza de bagaco de cana-de-agucar
(Nomenclatura: CH/CBC). A pasta foi produzida na propor¢édo de 3:7:10 em massa, que
corresponde respectivamente a proporc¢éo de cal hidratada, CBC e agua.

As pastas a base de cimento Portland e cinza do bagaco de cana-de-acucar
(Nomenclatura: CIM/CBC%), foram produzidas com uma relacdo agua/aglomerante
(CBC+cimento Portland) igual a 0,5.

Trabalhou-se com cinco tracos, realizando-se a substitui¢do parcial do cimento Portland

pela CBC. A tabela 7.1 apresenta os tracos estudados.

Tabela 7. 1- Tragos de pastas de CIM/CBC

Nomenclatura adotada % de CBC % de cimento Portland
CIM/CBC0% 0 100
CIM/CBC15% 15 85
CIM/CBC25% 25 75
CIM/CBC33% 33 67
CIM/CBC50% 50 50

Fonte: Elaborado pela autora.

O traco CIM/CBCO0%, foi adotado como controle.
As pastas foram curadas em camara umida a 20°C, para um controle de umidade de
95%. De acordo com a idade de cura, foram realizados ensaios microestruturais.

A tabela 7.2 apresenta as técnicas e a idade das amostras ensaiadas.



Tabela 7. 2—- Programa experimental para as pastas de cimento e de cal hidratada

Nomenclatura adotada

Ensaios microestruturais
FTIR TG MEV Frattini

Idade de realizac&o dos ensaios (dia)

CH/CBC
CIM/CBC0%
CIM/CBC15%
CIM/CBC25%
CIM/CBC33%
CIM/CBC50%

3,7,28e90 90 90

- 90 -
- 90 -
- 90 -
- 90 28
- 90 -

8el5
8el5
8el5

Fonte: Elaborada pela autora.

7.1.2 Estudo do FTIR das pastas de cal/CBC

Os espectros do FTIR para a CBC e para as pastas de CH/CBC sdo mostrados na

figura 7.1.

Figura 7. 1- Espectro FTIR para amostra de CBC e para as pastas de CH/CBC, nas idades de

curade 3, 7, 28 e 90 dias.

3641J 3541J 3541J 3541J

CBC

3 dias

7 dias

28 dias

4000

1200

800 200

MNumero de ondas (cm-1)

Fonte: Adaptado (PEREIRA et al., 2018).
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As principais vibragdes encontradas no espectro da CBC sé@o do tipo Si-O, para os
nimeros de ondas iguais a 1091, 1040, 777, 694 e 447 cm, conforme ja estudado no capitulo
V.

Para todas as idades de cura as pastas de CH / CBC apresentaram como caracteristicas,
vibragdo principal na faixa de onda 3641 cm™ (O-H), além de vibrag@es nas faixas de 1441 e
873 cm™, correspondentes a vibragio do tipo O-C-O, e vibragdes do tipo Si-O, correspondente
a0s nimeros de ondas iguais a 1091, 1040, 945, 777, 694 e 447 cm%, conforme as caracteristicas
encontradas por Allahverdi et al. (2010).

Nota-se que as bandas de vibragdo 1040 e 3641 cm™ diminuiram ao decorrer da idade
de cura, isso corresponde ao resultado da reacdo pozolanica entre a SiO, amorfa presente na
CBC e 0 Ca (OH) ».

E os produtos cimenticios dessa reagdo podem ser identificados na banda de vibragao
de 945 cm™, observa-se que a banda aumentou com a idade de cura. Ainda segundo Yu et al.
(1999), bandas na faixa de 950-970 cm™ s&o atribuidas a vibragdes de Si-O do gel C-S-H.

E provavelmente a baixa faixa de energia foi devida a alta relacdo de Ca/Si e a presenca
de Al na estrutura gel do C-S-H.

E importante ressaltar que a CBC n&o consumiu toda a cal hidratada, visto que a banda
de vibragio a 3641 cm™ permaneceu ap6s os 90 dias de cura.

As bandas de vibragéo de Si-O em 1091, 777, 694 e 447 cm™ permaneceram inalterados
para todas as idades de cura, o que significa que essas vibracfes sdo atribuidas ao quartzo
presente na CBC. As demais bandas de vibragio, em 1441 e 873 cm™, estdo relacionadas com

a carbonatacdo da amostra e / ou impurezas de CaCO3 presente na cal hidratada.

7.1.3 Estudo da anélise termogravimétrica das pastas de cal/CBC e cimento/CBC

Segundo James e Rao (1986) e Cruz et al. (2013), o uso da analise termogravimétrica
em hidroxido de calcio / pozolanas é uma das técnicas instrumentais mais utilizadas para avaliar
a reatividade pozolanica dos materiais.

A técnica é baseada no consumo de Ca (OH) 2 pela reacdo pozolanica para diferentes
tempos de cura: os Oxidos acidos da pozolana (SiO., Al>Oz), sofrem reacdo com o hidroxido de
calcio para formar compostos cimenticios (C-S-H, C-A-H e C-A-S-H).

Na figura 7.2 sdo apresentadas as curvas termogravimétricas derivadas (DTG) para
pastas as pastas de CH/ CBC e CIM / CBC ap06s 90 dias de cura.
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Figura 7. 2— Curvas DTG curves para as pastas CH/CBC e CIM/CBC aos 90 dias de cura
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Fonte: Adaptado (PEREIRA et al., 2018).

As perdas de massa entre 125 e 250 ° C estdo ligadas & desidratacdo dos produtos
cimenticios. As primeiras perdas de massa, entre 125 e 175 °C, estdo relacionadas a
desidratacdo do gel C-S-H e da etringita, conforme descrito por Yu et. al (1999).

A segunda perda de massa, entre 200 e 250 °C, corresponde a desidratacdo da
gehlenita hidratada (C2ASHs) e outros aluminossilicatos de calcio hidratos, conforme Murat
(1983) e Serry et al. (1984). A perda final de massa, entre 525 e 600 °C, segundo Moraes et al.
(2015) corresponde a desidratacdo da portlandita.

Na pasta CH / CBC, os produtos de reacédo, o gel C-S-H e gehlenita hidratada, foram
formados, uma vez que existem perdas de massa na faixa de 125-150 °C e 200-250 ° C,
respectivamente.

A gehlenita hidratada é atribuida a presenca do aluminio reativo nas cinzas. Esse

aluminio é atribuido a contaminacéo do bagaco pelo solo, provavelmente como componente de
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argila. A CBC ndo reagiu com toda a cal hidratada, uma vez que ocorre perda de massa na faixa
de 525 a 575 °C apds 90 dias de cura. Estes resultados estdo de acordo com os estudos FTIR.

Para as pastas de CIM / CBC, € notavel que a perda de massa relacionada ao hidrato de
silicato de calcio diminui com o aumento da porcentagem de CBC na pasta, enquanto a perda
de massa relacionada aos hidratos contendo aluminio aumenta.

Como esperado, a perda de massa relacionada a portlandita diminui a medida que a
quantidade de CBC aumenta por dois motivos: primeiro, ha menos cimento Portland e,
consequentemente, menos portlandita; e em segundo lugar, a reacdo pozolanica provoca o

consumo de portlandita pelo CBC.

Ainda através das curvas TG e DTG ¢ possivel quantificar o hidréxido de célcio que
ficou sem reagir e, a partir desses dados, calcular a taxa de cal fixada.
Sabe-se que a perda de massa na curva termogravimétrica estd associada a

desidroxilacéo de hidroxido de calcio de acordo com a reacéo descrita na Eq. 7.1.

Ca (OH); — CaO + H,01 (=550°C) Eq. 7.1

O calculo da porcentagem de cal fixada em sistemas de cal hidratada e pozolana, se da
pela Eqg. 6.2 (TASHIMA, 2012; CORDEIRO E SALES, 2015 e PAYA et al., 2003)

Cal fixada % = o= CHy Eq. 7.2
CHo

Onde:
CHo ¢ a quantidade inicial de hidroxido de calcio na mistura e;
CHt é a quantidade restante de hidroxido de calcio apds um determinado tempo de cura,

calculada a partir da curva TG da pasta curada.

A quantidade de hidroxido de célcio presente nas pastas, deve ser calculada a partir da
relacdo estequiométrica da Eq. 7.1, empregando a seguinte Eq. 7.3.
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CH, =2 x p, Eq.7.3
H

Onde:

P € a perda de massa associada a desidroxilacdo/ desidratacdao do hidroxido de célcio
presente nas misturas, a partir do gréfico de TG;

M € a peso molecular da agua e;

Mch € a peso molecular do hidroxido de calcio.

O Ca (OH) » fixado no sistema cimento Portland / pozolana pode ser calculado de acordo
com a Eqg. 7.4 que leva em conta a porcentagem de CBC que substitui o cimento Portland
(TASHIMA, 2012):

. _ (Ccx CHc)—CHT
Cal fixada % = Coxchn Eq. 7.4

Onde:

CHc é a quantidade de hidroxido de calcio na pasta de controle (apenas cimento
Portland) para uma dada idade de cura;

CH~ é a quantidade de hidroxido de calcio na mistura (cimento Portland + pozolana)
para a mesma idade de cura que a pasta de controle e;

C € a proporcdo de cimento presente nas pastas.

A Tabela 7.3 apresenta de forma resumida as perdas de massa das pastas de CH/CBC E
CIM/CBC aos 90 dias de cura.



Tabela 7. 3 - Desidratacéo total dos compostos (PT), desidratacdo do Ca (OH) 2 (PCH), fixacao
de cal e consumo de cal para as pastas de CH / CBC e para as pastas de CIM/CBC aos 90 dias

de cura.
. Cal fixada Cal
0/ * 0/, *
Tipo de pasta Amostras  P1(%)* Pcr(%0) (%) consumida**
Pastas de cal hidratada CH/CBC 8,57 1,55 60,73 0,26
CIM/CBC0% 20,84 3,06 - -
Pastas de Ci ‘ CIM/CBC15% 19,02 2,33 10,42 0,11
as asorflgr']rge” °  CcIM/ICBC25% 17,75 154 32.9 0.19
CIM/CBC33% 16,26 1,31 36,1 0,14
CIM/CBC50% 13,43 0,92 39,87 0,08

Notas: *Valores obtidos a partir das curvas TG
** g de Ca (OH); fixada/ g de CBC
Fonte: Adaptado (PEREIRA et al., 2018)

As perdas de massa estdo relacionadas ao processo de desidratacdo de compostos da
hidratacdo do cimento, da reagdo pozolanica (Pr), da desidratagdo de Ca (OH) 2 (Pch), da
fixacéo de cal (porcentagem de cal hidratada que reagiu com a CBC) e do consumo de cal (razéo
de hidroxido de calcio consumido / CBC em massa).

Para a pasta de CH / CBC, é notavel que 60,73% da cal hidratada foi consumida pela
CBC ap0s 90 dias de cura e o consumo de cal foi de 0,26. Este valor é notavel levando em conta
a alta percentagem de residuos insolUveis presente na CBC.

Nas pastas de CIM / CBC, o valor Pt diminuiu com o aumento da porcentagem de CBC
na pasta, como resultado de uma reducdo na formacéo de produtos. No entanto, os valores de
Pt para as pastas contendo CBC foram superiores ao produto da Pt para as pastas de cimentos
multiplicadas pela porcentagem de cimento: este comportamento significa que ha uma
significativa contribuicéo da reatividade do CBC.

A fixacdo de cal aumentou conforme incrementou o teor de CBC nas pastas e para a
pasta com maior teor de substituicdo (CIM / CBC50%) tem-se ainda a presenca da portlandita.
Ao comparar este resultado com a fixagdo de cal em misturas de cimento e cinzas volantes,
relatada por Lorca. et al. (2014), pode-se concluir que a reatividade pozolanica da CBC
estudada foi inferior ao encontrado para as cinzas volantes.

O valor mais alto indicativo do consumo de cal para as pastas com CBC na composic¢ao
foi de 0,19, e refere-se a mistura CIM / CBC25%, sugerindo que a porcentagem de substituicéo
ideal do cimento Portland por CBC, pode ser encontrada na faixa de 20 a 30%.



111

7.1.4 Estudo de Frattini das pastas de cimento/CBC

O teste de Frattini foi realizado seguindo as recomendagfes da norma espanhola na
norma espanhola EN 196-5 (2011). E o diagrama para avaliacdo da pozolanicidade da CBC
esta representado na Figura 7.3.

Realizou-se o estudo para as pastas de CIM/CBC, para as idades de cura de 8 e 15 dias.

Figura 7. 3 — Resultado do teste de Frattini para as pastas de CIM/CBC, nas idades de cura de
8 e 15 dias

144 Curva de Saturagdo

O cCIM/CBC25% - 8 dias
O CIM/CBC33% - 8 dias
124 CIM/CBC50% - 8 dias
n CIM/CBC25% - 15 dias
® CIM/CBC33% - 15 dias
101 CIM/CBC50% - 15 dias

mmol/L. CaO

64

44

21

40 50 60 70 8 90 100 110
mmol/LL. OH

Fonte: Adaptado (PEREIRA et al., 2018)

Analisando os resultados, nota-se que a mistura CIM/CBC50%, encontra-se abaixo da
linha de saturacdo (Zona 1), para as idades de 8 e 15 dias, enquanto que as misturas
CIM/CBC25% e CIM/CBC33% para as duas idades avaliadas encontram-se acima da linha de
saturacdo (Zona 2).

Os resultados evidenciam, a baixa reatividade pozolanica da CBC nas idades iniciais,
uma vez que segundo a norma a Zona 2, indica que o material ndo apresenta reatividade
pozolanica. No entanto os ensaios de TG e FTIR, realizado nas amostras, indicaram atividade

pozolanica a tempos de curas mais longos.
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7.1.5 Estudo das micrografias das pastas de cal/CBC

A figura 7.4 mostra as imagens do MEV para as pastas de CH / CBC, apds 90 dias de
cura.

A Figura 7.4 a, apresenta uma visdo geral da matriz formada a partir da reagédo
pozolanica, observa-se ainda particulas de quartzo presentes na CBC, que nao reagiram. J& na
figura 7.4b, tem-se em detalhe os produtos pozolanicos formados com diferentes morfologias.

Figura 7. 4— Imagens do MEV das pastas de CH / CBC aos 90 dias de cura (Q: quartzo)

Fonte: (PEREIRA et al., 2018).

As imagens de MEV para a amostra de CIM/CBC33%, aos 28 dias estdo representadas
na figura 7.5.

A imagem 7.5a mostra uma visdo geral da matriz de cimento formada e as reacgdes
pozolanica.

Na figura 7.5b e ¢, pode ser observado ainda a presenca de gel do tipo C-S-H, etringita

(formato de agulhas), portlandita e ainda a presenca de particulas de quartzo.
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Figura 7. 5 — Imagens do MEV para as pastas de CIM/CBC aos 28 dias de cura (Q: Quartzo; P:
Portlandita; C-S-H: silicato d calcio hidratado; AFt: Etringita) ~

Fonte: (PEREIRA et al., 2018).

7.2 ARGAMASSAS DE CIMENTO PORTLAND/CBC

7.2.1 Dosagens das argamassas de cimento Portland/CBC

Foram produzidas argamassas com substitui¢cdo parcial do cimento Portland por CBC,
nas propor¢des de 0%, adotado como controle, 10%, 15%, 20% e 30% (Nomenclatura: CBC0%,
CBC10%, CBC15%, CBC20% e CBC30%, respectivamente).

Adotou-se para todas as argamassas a relacdo agua/aglomerante (cimento Portland e

CBC), como sendo 0,5, e uma relacdo aglomerante/areia igual a 2,5.
Os corpos de provas foram curados em uma camera Umida a 25°C, com teor de umidade
superior a 95%. A amostras foram ensaiadas a resisténcia a compressdo para as idades de cura
de 3, 7, 28, 56 e 90 dias. Antes da moldagem as misturas tiveram a trabalhabilidade avaliada,
seguindo a norma NBR 13276 (2016).
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7.2.2 Caracterizacdo das argamassas: Resisténcia a compressao e trabalhabilidade

A tabela 7.4 apresenta os resultados de resisténcia compressdo e os valores de

consisténcia, para as amostras de argamassa.

Tabela 7. 4 - Trabalhabilidade e resisténcia a compressao das argamassas de CIM/CBC, nas
idades de 3, 7, 28, 56 e 90 dias de cura.

Resisténcia a compressao (MPa)

Ensaio de

AMOSUES  consistencia (Mm)  3dias  7dias  28dias  S6dias  90dias oe0 "
CBC0% 294 + 4 331 + 2 437 + 12 45 + 2 569 + 24 58 + 3 -
CBC10% 280 + 4 295 + 2 373 + 08 39 + 16 47 +* 18 472 + 29 0,72
CBC15% 298 + 2 272 + 07 32 + 13 346 + 19 46 + 27 465 + 25 0,83
CBC20% 294 + 4 239 + 03 30 + 1,7 346 + 1,8 424 + 2 43 % 2 0,82
CBC30% 251 + 3 243 + 15 322 + 05 357 + 15 37,7 + 19 381 + 1,7 055

Fonte: Adaptado (PEREIRA et al., 2018).

Nota-se que a substituicdo parcial do cimento Portland, nas proporc¢des de 10 a 20%,
ndo causaram alteracdo na trabalhabilidade das argamassas, ao passo que para a dosagem de
30% de CBC na mistura, uma reducdo consideravel da trabalhabilidade foi observada,
indicando a limitacdo do uso da CBC.

Quanto aos valores de resisténcia a compressao, teve-se para todas as amostras um
incremento nos valores ao longo do tempo de cura. Com relacdo a comparacdo da argamassa
controle, sem uso de adi¢do, com as argamassas com CBC, observa-se uma alta reducdo dos
valores de resisténcia, quando se trabalha com CBC, esse comportamento € mantido para todas
as idades de cura e dosagens.

O comportamento mecanico das argamassas ja era esperado, confirmando, os estudos
de TG apresentados anteriormente, que mostraram que a contribuicdo pozolanica da CBC era
limitada. Tem-se que os valores de resisténcia mecanica sdo inversamente proporcionais aos
teores de CBC, contido nas misturas.

As misturas CBC10% e CBC15% foram as que apresentaram os melhores resultados
mecanicos, atingindo aos 90 dias 80% do valor da resisténcia a compressdo da argamassa
controle. A mistura CBC30%, atingiu apenas 65% do valor da amostra controle, para a mesma

idade de cura, confirmando a reatividade limitada da cinza do bagaco de cana-de-agucar.
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Com a finalidade de determinar a contribuicdo da CBC para o ganho de resisténcia, foi
realizado uma correlacdo entre o tempo de cura (t) e valores de resisténcia a compresséo (Rc)

de acordo com a equagéo 7.5.
Rc = a + blog(t) Eq.7.5

Onde a inclinacdo da equacéo, b, representa o ganho de resisténcia & compressao em um

determinado intervalo de tempo de cura da argamassa analisada.

A inclinacdo da argamassa de controle foi denominada by € a inclinagdo da argamassa
com CBC foi nomeada bcec. A inclinacgdo relativa de uma argamassa com CBC foi calculada

pela razéo fornecida na equacéo 7.6, conforme mostra a Gltima coluna da tabela 7.4.

Inclinacio relativa = 22 Eq. 7.6

ctr

As amostras de argamassa CBC15% e CBC20% foram as que apresentaram 0s maiores
valores para a relagdo bcec / ber, 0 que significa que para essas porcentagens de substituicao,
as argamassas de CBC tiveram um incremento maior na resisténcia a compressdo do que as
argamassas CBC10% e CBC30%.

Concluindo que para a cinza de bagaco de cana-de-acuUcar estuda, que apresenta uma
grande proporc¢do de particulas inertes, a proporcao adequada para substituicdo encontra-se na
faixa de 15 a 20%.

7.3 CONCLUSOES

Para o estudo da atividade pozolanica, realizou-se a anélise da cinza de bagaco de cana-
de-acucar (CBC), caracterizado pela composicdo de mais de 78% de SiO,, no entanto com
elevado teor de quartzo, e alta taxa de insolubilidade.

Todavia, apesar da baixa reatividade pozolénica e melhor desempenho a idades de
ensaios mais prolongadas, o uso da CBC se mostrou viavel para ser aplicado na construcao
civil, uma vez que se consegue valores de resisténcia mecanica superiores a 47MPa, aos 90 dias

de cura

Logo conclui-se que:



116

e Para as pastas de CH/CBC, as analises de FTIR e TG, mostram que a CBC, ndo
realiza toda a fixacdo de cal, para a proporcao estudada (3:7), apresentando uma

fixacdo de cal de 60,73% aos 90 dias de cura;

e As micrografias do MEV, mostraram a presenca do gel do tipo C-S-H, tipico da

reagdo pozolanica;

e Estudos de TG para as pastas de CIM/CBC apresentaram fixacdo de cal na faixa
de 10,42-39,87% aos 90 dias de cura e, a melhor porcentagem de substituicdo
de cimento Portland por CBC, se da no intervalo de 20 a 30%, para um valor de
0,19 para a amostra CIM/CBC25%);

e Quando se avaliou as argamassas, a trabalhabilidade n&o sofreu mudancas para

o uso de CBC no intervalo de 0 a 20% e€;

e Argamassas com CBC, na faixa de substituicdo entre 15-20%, teve um maior
ganho de resisténcia a compressdo, apresentando um valor de bcgc / berr SUperior
a 0,80.
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8 AGLOMERANTES ATIVADOS ALCALINAMENTE: INFLUENCIA DA
CONCENTRACAO DO HIDROXIDO ALCALINO

Apos a analise microestrutural e de reatividade da cinza do bagaco de cana-de-agUcar (CBC) e
dos estudos da cinza em sistemas de cal/CBC e cimento /CBC, a utiliza¢do da cinza como fonte
de aluminossilicato na produgcdo de aglomerantes ativados alcalinamente mostrou-se

promissora.

8.1 INFLUENCIA DA CONCENTRACAO DO HIDROXIDO DE SODIO

Neste capitulo 8, em que analisa aglomerantes ativados alcalinamente em sistemas
binarios de escoria de alto forno (ESC) e cinza de bagaco de cana-de-acucar (CBC), foi
estudado a influéncia da concentracdo do hidroxido de sodio (NaOH) nas propriedades
mecéanicas e micro estruturais desses aglomerantes, para isto analisou 0 comportamento de
argamassas para 9 concentracGes de NaOH, em sistemas com 100% de escoria de alto forno
como precursor solido e em sistemas com 25% de CBC e 75% de escoria de alto forno como
precursores solidos. As concentracdes das solu¢des de NaOH utilizadas correspondem a faixa
de 2 a 10 molar, as argamassas e pastas, foram produzidas de acordo com os procedimentos
descritos no capitulo V.

A nomenclatura das misturas, foi adotada da seguinte maneira: XXM ESC ou XXM
CBC, sendo XX o valor da concentracdo da solugdo alcalina de NaOH, M para indicar molar e
ESC, para indicar as amostras com 100% de escéria como precursor solido e CBC para indicar
as amostras com 25% de CBC e 75% de escoria (Tabela 8.1).



Tabela 8. 1 - SolugGes alcalinas de NaOH utilizadas

Misturas Molaridade mol/L
2M ESC
3M ESC
4M ESC
S5M ESC
6M ESC
M ESC
8M ESC
9M ESC
10M ESC
2M CBC
3M CBC
4M CBC
S5M CBC
6M CBC
7M CBC
8M CBC
9M CBC
10M CBC 10
Fonte: Elaborado pela autora.

©CoNoOURWNEBOONOUA~WN

Ressalta-se, que as argamassas foram dosadas em propor¢des em massa, sendo a relacdo
de agregado miudo/ escoria de alto forno + CBC igual a 2,5, e a relacdo de agua/ CBC +
escoria de alto forno igual a 0,45 para todos os sistemas estudados neste capitulo. Os corpos de
provas foram curados em uma cdmera Umida com umidade relativa >95% e temperatura igual
a 25°C, até as idades de ensaios definidas, a saber, 3, 7, 28 e 90 dias.

Também foram preparadas pastas com as concentracdes de 2 a 10M, com as condicdes
de curas iguais as argamassas, para a realizacdo da caracterizagdo micro estrutural.

Tashima (2012) descreve que a principal funcéo do ativador alcalino é a formacéo das
estruturas geopoliméricas, uma vez que eles elevam a alcalinidade das misturas, de modo a
acelerar o processo de dissolucéo das fontes de aluminio e de silicato, possibilitando a formacéo
do gel do tipo N(C) -A-S-H.

Segundo Palomo et al. (1999), existe uma concentracdo 6tima para a producdo das
solugdes alcalinas, ja que o excesso de alcalis pode gerar problemas de carbonatacdo e
florescéncia e levar a uma reducéo dos valores de resisténcia mecénica e de durabilidade.

Segundo Fernandez, (2000), as solu¢des de hidroxido de sédio (NaOH) proporcionam
um caréter béasico elevado para a solucéo, logo o uso dessa solugdo em concentragdes altas ndo

é recomendado quando se trabalha com a escdria de alto forno como precursor sélido.
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Para Garcia-Lodeiro et al. (2015), as solucdes de hidroxido de s6dio geralmente sdo
utilizadas em concentracao de 2 a 4 molar, para sistemas com alta concentragéo de calcio.
Assim com esse estudo pretende-se analisar a faixa de concentracdo 6tima de NaOH

na producdo de aglomerantes ativados alcalinamente a base de escoria de alto forno e CBC.

8.1.1 Propriedades mecéanicas

Com o objetivo de se analisar a viabilidade de producédo e utilizacdo dos aglomerantes
ativados alcalinamente na construcao civil, realizou-se ensaios mecanicos, dos corpos de provas
cubicos. Tem-se que para cada mistura foram ensaiados 3 corpos de provas.

As tabelas 8.2 e 8.3 apresentam os resultados de resisténcia mecénica para as idades de
3, 7, 28 e 90 dias, para as misturas com 0% de CBC e para as misturas com 25% de CBC,

respectivamente.

Tabela 8. 2 - Resisténcia a compressdo das argamassas de escoria de alto forno, ativadas

alcalinamente com diferentes concentracdes de NaOH, curados a temperatura ambiente, para

as idades de 3, 7, 28 e 90 dias.

3 dias 7 dias 28 dias 90 dias

Rc (MPa)
0,2145,4
1,2146,8
0,4]42,2
1,0138,5
0,5[32,2
0,3/238
0,5/21,4

Misturas

2MESC |19,1
3MESC |21,1
4MESC |17,8
SMESC | 15,7
6MESC |11,5
7/MESC | 8,6
8MESC | 5,5
9MESC | 6,7
10MESC | 5,3

I+

0,2 34,4
0,7|31,3
0,5 27,7
041274
0,2 18,9
0,113,7
0,0 10,4
0,197 0,2|16,1
02|95 0,2|14,7

Fonte: Elaborado pela autora.

I+
I+

0,3|51,2
0,7 54,5
5,7|57,7
1,0148,7
0,7|42,2
0,1/36,5
2,4126,3
0,0|24,7
0,1/231

I+

0,3
0,7
0,5
0,4
0,3
0,4
1,6
0,0
0,9

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+

I+
I+
I+
I+




Tabela 8. 3 - Resisténcia a compressdo das argamassas de escoria de alto forno e CBC ativadas
alcalinamente com diferentes concentracdes de NaOH, curados a temperatura ambiente, para
as idades de 3, 7, 28 e 90 dias.

: 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
Misturas
Rc (MPa)

2MCBC* n.d 62 + 01368 = 0,7{349 £ 0,3
3MCBC* n.d 55 + 13|43,7 £ 0,5/56,1 £ 0,9
4MCBC | 7,3 = 0,3(28,0 = 0,5/50,3 =+ 0,1/59,3 + 0,6
5MCBC (12,0 + 0,3|28,0 = 1,7|47,6 £ 0,7/60,1 = 1,6
6MCBC | 83 + 0,3|17,2 + 09|32,1 + 1,4|48,6 = 0,2
7MCBC | 6,6 + 0,2|185 = 0,4(23,7 = 40(418 = 0,4
8MCBC | 3,8 + 0,0/12,7 £ 0,8/250 * 0,6|274 + 14
9MCBC |52 * 0,3|130 = 0,2/195 £+ 0,2|1295 = 0,0
iomMmCBC| 44 + 011|114 + 0,2|157 + 0,4(23,0 = 0,2

Notas: *Os sistemas em destaques ndo endureceram até os 3 dias de cura em camara Umida
Fonte: Elaborado pela autora.

A utilizacdo de CBC nas misturas comprometeram o tempo de endurecimento dos novos
aglomerantes. Para as matrizes ativadas alcalinamente que continham em sua composi¢do 0%
e 25% CBC, e concentracdes de NaOH médias e altas, o tempo de cura para a desmoldagem
foi de 24 horas, a temperatura ambiente. Observa-se que a utilizacdo de CBC, juntamente com
concentragOes baixas do ativador alcalino, ocasiona um retardo no tempo de endurecimento das
matrizes. Assim, cabe mencionar que a argamassas 2M CBC e 3M CBC, foram as misturas que
apresentaram um comprometimento da resisténcia aos 3 dias, e a mistura 2M CBC passou por
um processo de cura térmica a 65°C por 24h aos 4 dias de cura, possibilitando assim o seu
desmolde e posteriormente caracterizagdo mecanica.

Observando ainda as tabelas 8.1 e 8.2, tem-se o incremento da resisténcia mecanica das
misturas ao longo das idades e que as maiores resisténcias mecanicas correspondem as
concentracOes baixas e intermediarias de NaOH.

Quando se analisa a relagdo entre o incremento de resisténcia e da concentracdo de
NaOH, em geral o incremento da concentracdo de NaOH promove 0 aumento das propriedades
mecanicas dos aglomerantes ativados alcalinamente produzidos com escéria de alto forno e
escoria de alto forno e CBC até determinado valor de concentracdo de NaOH, obtendo assim

um valor étimo da concentracdo de NaOH, de modo a obter a maior resisténcia e durabilidade.
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Esse comportamento pode ser visto na figura 8.1, em que para as misturas com 0% de CBC aos
90 dias o valor 6timo de concentracao, para as condi¢des estudada foi de 4M e para as misturas

com 25% de CBC, os valores 6timos de concentracdes foi de 4 e 5M.

Figura 8. 1 - Grafico comparativo das resisténcias a compressao para as argamassas ativadas,

para diferentes concentracfes de NaOH, nas idades de 3, 7, 28 e 90 dias.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Observando a figura 8.1. a, as misturas ativadas, com apenas escéria de alto forno na
composicdo, aos 90 dias, para as concentragdes menores (até 6M), foi obtido resisténcias
superiores a 40MPa. Sendo que a partir de 8M, tem-se um declinio da resisténcia mecanica e
uma estabilizacdo da mesma, na faixa de 25MPa (para as concentra¢des de 8M, 9M e 10M).

Observando a figura 8.1. b, as misturas ativadas, tendo como precursores 25% de CBC
e 75% de escoria de alto forno na composicao, aos 90 dias, para as concentragdes menores (3,
4 e 5M), foi obtido os melhores valores de resisténcia, com valores proximos e até superiores a
60MPa. Observa-se que para as misturas com molaridades muito baixas, a exemplo de 2M
CBC, por ter CBC na sua composic¢do, tem-se um prejuizo dos valores de resisténcia. A queda
pronunciada da resisténcia a compressdo da-se também para as misturas com concentracdes

iguais ou superiores a 8M.
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Ainda na figura 8.1, pode ser observada a tendéncia dos valores de resisténcia mecanica,
para as concentragdes ao longo do tempo.

A partir da analise da figura 8.2, que mostra a relagdo entre a resisténcia a compressao
das amostras com 25% de CBC, pela resisténcia a compressao das amostras apenas com escoria
de alto forno, para as diferentes idades e concentracdes, observa-se que a substituicdo de 25%
de escdria de alto forno por cinza de bagaco de cana-de-ag¢Ucar gerou um aumento da resisténcia
da matriz a partir do tempo de cura de 7 dias, para concentracOes iguais e/ou superiores a
8molar, para as concentragdes mais baixas a atua¢do da CBC é visivel para idades superiores a
28 dias, obtendo-se assim uma relacdo superior a 1. Esse aumento de resisténcia pode estar
relacionado ao fechamento de poros das matrizes proporcionado pela CBC ou aos tipos de

ligacdes formadas.

Figura 8. 2 - Relacdo de resisténcia a compressdo (Rc) entre argamassas com 25% de CBC e
argamassas contendo 0% de CBC, para as idades de 3, 7 28 e 90 dias, e paras as concentragdes
de NaOHde 2a 10 M
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Fonte: Elaborado pela autora.
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8.1.2 Propriedades microestruturais

Neste item do capitulo 8, sdo apresentados os dados microestruturais das misturas com
diferentes concentracGes de NaOH. Essa analise é de fundamental importancia, visto que a
partir dela pode se justificar os valores de resisténcia mecanica obtidos para as diferentes
argamassas. Foram realizados estudo de TG, FTIR e SEM, para as amostras das pastas.

Os conjuntos de pastas, 4M ESC e 4M CBC, foram analisados para as idades de 7, 28 e
90 dias de cura. As caracterizacdes por analise termogravimétrica (TG) e por espectroscopia de
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), também foram realizadas para o seguinte
conjuntos de pastas: 2M ESC, 2M CBC, 4M ESC, 4M CBC, 6M ESC, 6M CBC, 8M ESC, 8M
CBC, aos 28 dias de cura. Para os ensaios de microscopia eletronica de varredura (SEM), foram
ensaiadas as amostras 4M ESC, 4M CBC, 8M ESC e 8M CBC.

8.1.2.1 Analise termogravimétrica (TG)

A figura 8.3 mostra as curvas DTG, obtidas para diferentes idades de cura, para as
amostras com 0% de CBC e 25% de CBC, para a concentracdo de 4M. A temperatura de pico

(Tp) das curvas DTG também estdo representadas na figura 8.3.

Figura 8. 3 - DTG para as argamassas com 4M de NaOH aos 7, 28 e 90 dias
a) 4AMESC b) AMCBC
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Fonte: Elaborado pela autora.
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A andlise termogravimétrica possibilita quantificar a formacéo dos produtos hidratados
produtos das reacdes de geopolimerizacgéo, logo a perda de massa total (Pt) das curvas TG para
as misturas com concentracdo de 4M de NaOH, com 0% e 25% de CBC, para as idades de 7,

28 e 90 dias, estdo listadas na tabela 8.4.

Tabela 8. 4 - Perda total de massa (%) para as diferentes idades de cura, para a concentracdo de
4M - Crisol de alumina

AMESC 4M CBC

Misturas
Pt (%)
7 dias 12,5 10,4
28 dias 10,9 11,5
90 dias 11,8 12,8

Pt — Perda total

Fonte: Elaborado pela autora.

Grande parte da perda total de massa do ensaio, encontra-se no intervalo de 140-155°C.
Segundo Rickard et. al (2010) a alteracdo de massa nessa faixa de temperatura pode estar
relacionar a perda de agua, ou seja, devido a baixa energia das ligagcdes presentes nos produtos
de reacdes dos geis do tipo N(C)-A-S-H e/ou C-S-H, com a elevacdo da temperatura ocorre a
desidratacéo.

Observa-se, em geral, um crescimento da perda de massa ao longo do tempo, para as
misturas com CBC na composic¢éo. E as perdas de massa total variam na faixa de 10 a 12%.
Quando se realiza uma comparacdo da perda de massa entre as misturas com e sem CBC, tem-
se que aos valores sdo proximos (variacao de 8,47%).

Pode observar ainda que os picos no intervalo entre 140-155°C s&o maiores aos 7 dias
para as misturas que apresentam apenas escoria de alto forno na sua composicao, visto que com
0 passar do tempo matrizes ativadas alcalinamente tornam mais resistentes mecanicamente e
consequentemente a perda de 4gua diminui. Pode-se notar ainda que para as misturas com cinza
do bagaco de cana-de-agUcar as perdas sao maiores para as idades mais longas, confirmando a
potencialidade e reatividade da cinza a idades maiores. Logo a perda de massa devido a
desidratacdo do gel N (C)A-S-H, esta relacionada com a formacdo de produtos amorfos nas
misturas, devido a aceleracdo das reac6es de geopolimerizacdo com o tempo.

A perda de massa total (Pt) das curvas TG e a temperatura de pico (Tp) das curvas DTG,
para as misturas com concentragdo de 2M, 4M, 6M e 8M de NaOH, com 0% e 25% de CBC,



126

para a idade de 28 dias, estdo listadas na tabela 8.5 e figura 8.4, para condi¢édo de ensaio em que

a temperatura variou de 35°C a 600°C.

Figura 8. 4 - Curvas DTG aos 28 dias
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Tabela 8. 5 - Valores de Perda total de massa em % para concentrac¢des variando de 2 — 8M,

para os sistemas binarios aos 28 dias.

. Pt . Pt
Misturas (%) Misturas (%)
2M ESC 6,7 2M CBC 7,2
4MESC 10,9 4M CBC 115
6M ESC 12 6M CBC 154
8MESC 12,3 8MCBC 15,6

Fonte: Elaborado pela autora.

Quanto ao pico de temperatura, tem-se que as misturas com CBC na composi¢ao
apresentam uma tendéncia de temperaturas superiores ao seu traco controle correspondente. E
as temperaturas de pico giram em torno de 133 — 140°C.

Nas curvas DTG representados nas figuras 8.4, os picos na faixa de 140 — 155° C
também estdo relacionados com a desidratacdo do gel do tipo N (C) A-S-H. Relata-se ainda,
observando a tabela 8.5 o0 aumento da perda de massa total, conforme ocorre o aumento da
concentracdo do NaOH nas misturas.

Os dados de perda de massa total, e 0 comportamento similar das matrizes com e sem
CBC, na mistura indica que a cinza de bagaco de cana-de-agucar € reativa, apesar do alto teor

de material cristalino na sua composicédo (PEREIRA et al., 2015).

8.1.2.2 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

A partir da espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier pode-se obter
os tipos de ligacBes quimicas presentes nos aglomerantes formados pela ativacdo da CBC e da
escoria de alto forno, com solugdes de NaOH.

A figura 8.5, mostram os espectros de FTIR, para a CBC, escoria de alto forno e para as
pastas ativadas, nas idades de 7, 28 e 90 dias, para as misturas de 0% e 25% de CBC, com

concentracdo de 4M.
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Figura 8. 5 - Espectros de FTIR de aglomerantes ativados alcalinamente, para as idades de

cura a temperatura ambiente de 7, 28 e 90 dias, e uma concentracdo de 4M de NaOH.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Conforme mostrado no Capitulo IV e V, a escéria de alto forno apresentou em seu
espectro uma banda centrada em 966cm?, atribuido a vibragdes de alongamento simétrico das
ligaches Si-O-Si e Al-O-Si. A CBC apresentou em seu espectro uma banda centrada em
1040cm?, associadas as vibragdes assimétricas do alongamento das ligagdes do tipo Si-O-Si e
Al-O-Si. Para todas as pastas estudadas com concentracdo de 4M ocorre a presenca nos
espectros de uma banda centrada na faixa de 947 — 999 cm™, que corresponde a vibragio de
alongamento assimétrica das ligaces do tipo Si-O-T, onde T significa: silicio ou aluminio
tetraédrico.

Nota-se, portanto, que ndo ocorre mudancas significativas nos compostos formados
devido ao processo de geopolimerizacao, quando se trabalha com a escéria de alto forno como
precursor solido e quando se trabalha com a substitui¢do parcial da escoria pela CBC, para todas
as idades de cura estuda. E, as pastas ativadas alcalinamente com concentracdo de 4M de NaOH,
apresentaram picos similares ao espectro da escoria de alto forno.

A alteracdo dos espectros das pastas em relacdo aos espectros da CBC e da escoria de

alto forno, sugere a formacdo de novas estruturas, indicando, portanto, que a CBC € reativa.
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O estudo dos espectros de FTIR foram feitos para as pastas ativadas alcalinamente, na
idade de 28 dias, para as misturas de 0% e 25% de CBC, com concentracdes de 2M, 4M, 6M e
8M. também A figura 8.6, mostram os espectros de FTIR.

Nota-se, que as pastas ativadas alcalinamente com diferentes concentra¢des de NaOH
apresentaram picos proximos aos picos do espectro da escoéria de alto forno, ocorrendo um
deslocamento minimo (ligeira reducdo) das bandas caracteristicas, que estdo associadas ao

processo de reacdo de geopolimerizacéo e a formacgdo dos compostos cimentantes.
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Figura 8. 6 - Espectros de FTIR de aglomerantes ativados alcalinamente para as idades de cura
de 28 dias e concentracdes de 2, 4, 6 e 8M de NaOH
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Fonte: Elaborado pela autora.
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8.1.2.3 Microscopia eletrdnica de varredura (SEM)

A microscopia eletrénica de varredura (MEV), possibilita visualizar a microestrutura
dos aglomerantes ativados alcalinamente para diferentes concentracées de NaOH.

Nas figuras 8.8 e 8.9 sdo apresentadas as micrografias das pastas ativadas alcalinamente
4M ESC e 4M CBC, respectivamente, aos 28 dias de cura.

Na pasta 4M ESC foi verificado uma microestrutura bem polimerizada e densa, apesar
de ser possivel verificar a presenca de particulas de escoria de alto forno que néo reagiram ou
que reagiram parcialmente (Figura 8.7-a, ponto 1) e a presenca de algumas estruturas cristalinas

(Figura 8.7, ponto 2 e Figura 8.7, ponto 3).

Figura 8. 7 - Micrografias da pasta 4M ESC aos 28 dias

Fonte: Elaborado pela autora.
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Figura 8. 8 - Micrografias da pasta 4M CBC aos 28 dias

Ny

Fonte: Elaborado pela autora.

Na pasta 4M CBC verificou-se também uma microestrutura bem polimerizada e ocorreu
a formacdo de géis mais compactos (figura 8.9 — A e B), e de géis com uma estrutura mais

porosa (figura 8.9 — D).
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A figura 8.9 a seguir mostra as micrografias das pastas com 100% de escéria de alto

forno e concentracdo de 8M de NaOH.

Figura 8. 9 - Micrografias da pasta 8M ESC aos 28 dias

o e BF J g

Fonte: Elaborado pela autora.

Analisando qualitativamente as micrografias da mistura 8M ESC, e comparando com a
estrutura da figura 8.7, que corresponde a mistura 4M ESC, tem-se que o0 aumento da
concentracdo do ativador na mistura de 4M para 8M influencia na formacgéo dos géis formados,
uma vez que para a mistura 8M ESC, tem-se a formacdo de géis amorfos porosos. O que
justifica a queda de resisténcia de 50,7% em relacdo ao 4M ESC.

Em geral a mistura 8M ESC, apresentou uma matriz amorfo (figura 8.9-d. Além da
presenca da matriz amorfa, as micrografias apresentaram grupos de particulas cristalinas
arredondadas e de tamanho inferior a 1um, e com elevado teor de aluminio em relacéo ao gel
amorfo (Figura 8.9-b). Logo, a alta concentracdo de NaOH, como ativador, na situacdo
estudada, gera um material com géis porosos e amorfo e predominancia de particulas com um

comportamento mais cristalino.
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A figura 8.10 a seguir mostra as micrografias das pastas com 25% de CBC e

concentracdo de 8M de NaOH.

Figura 8. 10 - Micrografias da pasta 8M CBC

Fonte: Elaborado pela autora.

A partir da analise da imagem anterior, aplicando como precursores sélidos, a CBC e a
escoria de alto forno na producdo de aglomerantes ativados alcalinamente, a matriz formada
possui uma estrutura mais compactada em relacdo aos géis formados pela mistura 8M ESC. A
compacidade dos géis se aproxima das estruturas dos géis da mistura 4M CBC. Observa-se
ainda a presenca de aglomerados de particulas cristalinas, com tamanhos superiores a 1um
(Figura 8.10 — b e c). O excesso de particulas cristalinas foi um dos fatores que pode estar
relacionado com a queda de resisténcia mecanica na propor¢do de 49,7% em relacdo a mistura
4M CBC. Foi observado também a presenca de particulas de escéria de alto forno que nao

sofreram o processo de reagdo de geopolimerizacédo (Figura 8.9 —d, ponto 1).
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8.2 CONCLUSOES

No estudo da CBC e da escéria de alto forno utilizando diferentes concentracGes de

NaOH, conclui-se que:

o A variacdo da concentracdo da solucdo alcalina, influencia diretamente nos
valores mecanicos, observa-se que para uma variacdo de 2 a 8M de NaOH, obteve-se
valores de resisténcia a compressdao entre 23MPa a 60,1MPa. Nota-se que a
concentracdo ideal de NaOH varia entre 3M a 5M. Os maiores valores de resisténcia a
compressdo obtidos nas misturas com CBC, corresponde as concentracdes de 4M e 5M,
com 59,3MPa e 60,1MPa, respectivamente. Para as misturas apenas com escoria de alto

forno, o maior valor obtido foi de 57,7MPa para a concentragéo de 4M;

o Pode observar ainda que a substituicdo da escoria de alto forno por cinza de
bagaco de cana-de-aclcar na proporcdo de 25%, promove uma reducdo das
propriedades mecanica nas idades iniciais, no entanto para as misturas dosadas
préximos as concentracdes Otimas tém-se um incremento dessa resisténcia em até 24%

aos 90 dias;

o De fato, a CBC apresenta no sistema ativado alcalinamente o mesmo
comportamento quanto a evolugdo da resisténcia mecanica ao longo do tempo,
apresentado nas misturas com Cimento Portland e CBC, uma vez que os melhores

resultados sdo para idades avangadas de cura;

o Quanto a microestrutura dos aglomerantes ativados alcalinamente, eles sao
formados por estruturas majoritariamente amorfas, com a presenca de algumas
estruturas cristalinas. A estrutura amorfa apresentou uma variacdo na sua densificagéo,
que estava relacionada a concentracdo do ativador, para concentrac@es altas, a estrutura
formada era porosa e consequente a matriz apresentou um baixo valor de resisténcia
mecéanica. Para a concentracdo baixa de NaOH, a microestrutura formada era mais

densa, compacta e pouco porosa;

o O resultado da reacdo de geopolimerizacdo para as diferentes concentracdes de
NaOH, foram os géis do tipo (N, C) -A-S-H g;
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o De modo geral, o excesso de alcalis e desfavoravel ao processo de
geopolimerizacéo, pois pode reduzir os produtos cimentantes a serem formados, sendo
esse comportamento visivel principalmente nas amostras com concentra¢@es superiores
a 8M de NaOH.

REFERENCIAS

PALOMO, A.; GRUTZECK, M.W.; BLANCO, M.T.. Alkali-activated fly ashes: A cement for
the future, Cement and Concrete Research. 29 (1999) 1323-1329.

GARCIA-LODEIRO, |.; PALOMO, A.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A.. An overview of the
chemistry of alkali-activated cement-based binders. Handbook of Alkali-activated Cements,
Mortars and Concretes, [s.l.], p.19-47, 2015. Elsevier.

FERNANDEZ, J.A. Cementos de escorias activadas alcalinamante: influencia de las
variables y modelizacion del processo.2000. Tese (Doutorado), Universidade Autonoma de
Madrid, Spain, 2000.

PEREIRA, A. M.; AKASAKI, J. L.; MELGES, J. L. P.; TASHIMA, M. M; SORIANO, L.;
BORRACHERO, M. V.; MONZO, J.; PAYA J. Mechanical and durability properties of alkali-
activated mortar based on sugarcane bagasse ash and blast furnace slag. Ceramics
International, v. 41, p. 13012-13024, 2015.

RICKARD, W.D.A.; VAN RIESSEN, A.; WALLS, P.. Thermal Character of Geopolymers
Synthesized from Class F Fly Ash Containing High Concentrations of Iron and a-Quartz,
International Journal of Applied Ceramic Technology. 7 (2010) 81-88)

TASHIMA, M. M. Produccion y caracterizacion de materiales cementantes a partir del
Silicoaluminato Calcico Vitreo (VCAS). 2012. 454 f. Tese (Doutorado em Engenharia Civil)
— Departamento de Ingenieria de la Construccion y de Proyectos de Ingenieria Civil,
Universidad Politecnica de Valencia, Valencia, 2012. 454 f.



137

9 UTILIZACAO DA CBC COMO ATIVADOR ALCALINO

9.1 ASPECTOS GERAIS

Segundo Pacheco-Torgal et. al (2008) e Duxson et al (2007), grande parte das pesquisas
envolvendo ativacdo alcalina, tem-se usado solucdes alcalinas produzidas a partir de silicatos
sollveis. Esse comportamento € recorrente uma vez que a utilizacdo de silicato na composicéo
da solucéo reflete no aumento dos valores dos comportamentos mecénicos, ja que a presenca
do silicato promove o aumento da velocidade do processo de geopolimeriza¢do. No entanto a
producdo do silicato de sodio é cara e poluente, logo seu uso dependendo da concentracdo e
condigdo pode ir contra a ideia de se produzir aglomerantes ecologicamente corretos. Assim
neste capitulo € apresentando uma alternativa ao uso do silicato soltvel comercial.

Neste capitulo propde-se a utilizacdo da cinza do bagaco de cana-de-agucar como fonte
de silica para a producdo da solucdo ativadora. A solucdo ativadora foi preparada utilizando
uma mistura de CBC e NaOH.

As solucgdes foram preparadas com uma concentragdo de 4M e 8M de NaOH, para uma
relagdo molar de SiO2/Na20 igual a 0,5 (relagédo molar SiO2/Na>O = € = 0,5). Foram produzidas
argamassas de dimensdo 5x5x5 cm, com relacdo de agregado middo/ (escoria de alto forno +
CBC +) igual a 2,5, e a relacdo de agua/ (escéria de alto forno + CBC) igual a 0,45. As
argamassas foram curadas em cdmara Umida a 25°C e umidade de 95% e submetidas a ensaios
de resisténcia a compressao para as idades de 3, 7, 28 e 90 dias.

Foi proposto 3 modos de uso da CBC como ativador alcalino. A seguir sdo descritos 0s
processos de preparacdo das solugbes. Foram preparadas solu¢des com concentracdo de 4M e
8M de NaOH, com razdo molar de SiO2/Na20O (€) igual a 0,5, onde:

a) A CBC foi utilizada no lugar do silicato, e a solugéo foi preparada em uma
garrafa térmica. A garrafa térmica foi mantida em um banho térmico com temperatura constante
igual a 65°C, durante 7 dias, durante esse periodo realizou a homogeneizac¢do da mistura ao
menos uma vez ao dia. Apos esse procedimento que foi denominado de pré-ativacdo da cinza
do bagaco de cana-de-acucar, realizou se a producdo das argamassas;

b)  Asegunda maneira de utilizacdo da CBC, na produc¢éo da solucéo ativadora, foi

realizando a preparacao da solu¢do com NaOH e em seguida foi colado a da CBC, na quantidade
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adequada, seguido pela homogeneizacdo da solucdo. Apds o esfriamento da solucdo
(procedimento padrdo), produziu-se as argamassas €;

c) Foi produzido a solugdo com NaOH e a quantidade corresponde a CBC em
relacdo a substitui¢do do silicato, foi misturado previamente ao precursor sdlido, no caso a

escOria de alto forno.

Ainda em relagéo a utilizagdo da CBC como ativador, foi levado em considerag&o o teor
de SiO2 presente na CBC, que esta relacionado com a pureza e o carater amorfo da cinza; e a
reatividade da CBC, que esta relacionada com a quantidade de material solGvel presente no
material. As condi¢des consideradas para a dosagem da CBC estdo esquematizadas na tabela
9.1

Tabela 9. 1 — Condicdes do teor de SiO> e da reatividade da CBC consideradas no preparo das

solugdes
Condicao Teor de SiO2na CBC Reatividade da CBC (%)
(%)
1 100 100
2 78,6 100
3 78,6 75
4 78,6 50
5 78,6 25

Fonte: Elaborado pela autora.

Na condicdo 1, foi considerado que toda a cinza é constituida de SiO> e ela é 100%
sollveis e, portanto 100% reativa. Nas condicdes de 2 a 4, foi considerado os dados de FRX,
em que a quantidade de SiO- presente na cinza é de 78,6%. Nota-se que para a condigéo 5,
condigdo mais proxima a reatividade real da CBC, uma vez que a quantidade de residuos
insollveis da CBC foi determinada em 61,6%, ha impossibilidade da moldagem das argamassas
mantendo os parametros adotados, uma vez que se tem um excesso de material s6lido na mistura

que compromete a trabalhabilidade da mistura.

A nomenclatura adotada para as argamassas foi:
XY PA-4M e XY PA-8M
XY S-4Me XY PA-8M
XYP-4Me XY P-8M
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Onde, X corresponde a pureza da CBC considerada e Y corresponde a reatividade da
CBC, PA esta relacionado ao tratamento a) da solucdo em que a cinza é colocada na garrafa
térmica, P corresponde a producdo da solugdo segundo a condicdo b) em que a CBC é colocada
na solucéo ativadora e P corresponde ao tratamento c), em que a CBC é colocada diretamente

junto com o precursor sélido.

9.2 UTILIZACAO DA CBC COMO ATIVADOR ALCALINO EM SISTEMA COM
CONCENTRACAO NaOH DE 4M

A tabela 9.2 apresenta as misturas estudadas e os ensaios realizados. Para fins de
comparacao foi utilizado como trago controle a mistura 4M ESC, ja estudada no capitulo
anterior e a mistura SS 4 MESC, que corresponde a uma matriz ativada alcalinamente com
concentragdo de 4M e relagdo € igual a 0,5, e para a producao foi utilizado silicato de sodio

solavel, composto por 29,7% de SiO2, 8,9% de Na,O e 61,4% de H.O em massa.

Tabela 9. 2 — Misturas produzidas utilizando a CBC com ativador alcalino, para uma

concentragdo de 4M e € igual a 0,5

Idade dos ensaios
Misturas (dias)
Rc TG FTIR SEM
4M ESC 3,7,28e90 - - -
SS 4M ESC 3,7,28e90 - - -
100-100-PA-4M
78,6-100-PA-4M
78,6-75-PA-4M
78,6-50-PA-4M
100-100-S-4M
78,6-100-S-4M
78,6-75-S-4M
78,6-50-S-4M
100-100-P-4M
78,6-100-P-4M
78,6-75-P-4M
78,6-50-P-4M
Fonte: Elaborado pela autora.

3,7,28e90 3e28 3e28 90

3,7,28e90 3 3 -

3,7,28e90 3 3 -
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9.2.1 Propriedades mecanicas

Os resultados de resisténcia a compressdo (média e desvio padrao) em funcdo do tempo
das dosagens estudadas com concentracdo de 4M sdo mostrados na Tabela 9.3. A figura 9.1,
apresenta de forma grafica os dados de resisténcia mecanica.

Figura 9. 1 — Evolucao da resisténcia a compressédo das argamassas ativadas alcalinamente com

concentracdo de NaOH de 4M e relagéo SiO2/Na20O igual a 0,5
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Fonte: Elaborado pela autora.
Tabela 9. 3 — Resisténcia a compressdo das argamassas ativadas alcalinamente com
concentracdo de NaOH de 4M e relacdo SiO2/Na20O igual a 0,5
Misturas 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
4M ESC 17,80 += 0,50 27,70 = 0,40 42,20 + 5,70 57,70 + 0,50
SS4M ESC 158 + 0,9 418 = 04 632 * 0,3 646 * 0,6
100-100-PA-4M 236 = 04 36,8 + 23 540 + 0,3 56,9 + 0,7
78,6-100-PA-4M 252 = 0,7 37,0 = 0,2 55,3 + 0,2 573 = 05
78,6-75-PA-4M 282 = 0,2 409 = 24 614 = 0,8 624 + 0,7
78,6-50-PA-4M 314 = 08 36,8 + 6,3 565 + 05 642 + 0,6
100-100-S-4M 217 + 05 339 + 06 592 + 0,6 588 *+ 0,3
78,6-100-S-4M 219 £+ 0.2 353 = 0,2 574 + 0,1 643 = 04
78,6-75-S-4M 165 = 04 354 = 10 56,7 + 14 598 + 05
78,6-50-S-4M 135 + 0,2 337 = 00 589 + 04 62,7 = 07
100-100-P-4M 142 £+ 0,2 310 =+ 04 523 + 1,0 529 = 0,6
78,6-100-P-4M 153 £+ 0,7 312 + 1.3 522 + 0,6 56,1 += 0,6
78,6-75-P-4M 181 £+ 0,6 293 = 05 544 + 04 55,2 + 0,8
78,6-50-P-4M 186 + 0,7 348 + 13 536 + 02 643 + 0,3

Fonte: Elaborado pela autora.
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As argamassas em que foi considerado a reatividade da CBC igual a 50%, apresentaram
valores de resisténcia mecanica similar a amostra controle (SS 4M ESC), valor na faixa de
64MPa aos 90 dias para a reatividade considerada da CBC de 50%, indicando que o0 uso da
CBC, na substituigdo total do silicato de sddio para a produgéo da solucéao ativadora € eficiente.

A estabilidade dos valores mecanicos para a amostra controle ocorre aos 28 dias, nas
amostras com CBC, observa-se os valores maximos apenas na idade de 90 dias. Fazendo um
paralelo ao estudado nos capitulos anteriores, a CBC, mesmo sendo utilizada como ativador
alcalino no sistema estudado, a cinza apresentou a sua maxima potencialidade nas idades
avancadas de cura.

De modo geral o tipo de preparo das solucdes ( condicBes a, b e ¢ do item 9.1, que
correspondem aos resultados mecénicos respectivamente da figura 9.1 a, b e ¢) ndo alteraram
os valores mecanicos finais, como pode ser observado nas figuras 9.1, uma vez que esperava-
se que a dissolucdo da CBC em na solu¢do com NaOH, em uma garrafa térmica por 7 dias a
temperatura constante de 65°C, aumentaria a potencialidade da solucdo e consequentemente
ocasionaria um melhor desempenho mecanico. No entanto a aceleracéo da dissolugéo da CBC,
apenas proporcionou uma melhora consideravel na resisténcia na idade de 3 dias de cura, das
misturas em relacdo ao controle, obteve-se ja aos 3 dias e para a cura em camara Umida, valores
de resisténcia entre 23 e 31MPa, como pode ser notado na figura 9.1a, indicado pela seta
vermelha. Nota-se que ao aumentar o teor de CBC na composi¢do das argamassas, até a
condicdo de 78,6 de SiO2 e 50% de reatividade da CBC, obteve-se 0 maximo valor mecanico.

Logo nota-se que o uso da CBC, como fonte de silicato soltvel, possibilita 0 aumento
de Si nas misturas e consequentemente consegue-se obter aglomerantes de altas resisténcia

mecanica.

9.2.2 Propriedade microestruturais

9.2.2.1 Analise termogravimétrica (TGA)

A anélise termogravimétrica, para as matrizes ativadas alcalinamente para a idade de 3

dias estéo representados na figura 9.2.
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Figura 9. 2 - DTG para as pastas com a CBC como fonte de silicio para a produc¢éo da solu¢éo

ativadora apés 3 dias de cura
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Fonte: Elaborado pela autora.
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A perda total de massa do ensaio, para as trés amostras ensaiadas (figura 9.2a, b e ¢),

encontra-se no intervalo de 135-150°C, logo a perda esté relaciona com a formacao dos géis do

tipo N(C)-A-S-H, tipicos da reacdo de geopolimerizacdo. Nota-se que para todas as pastas 0s

valores da temperatura de pico sdo proximos, indicando que as matrizes, apresentam

comportamento similares.

A quantificacdo da perda de massa total (Pt (%)), esta listada na tabela 9.4 abaixo.



Tabela 9. 4 - Perda total de massa - Pt (%) - das pastas com a CBC como fonte de silicio para

a producdo da solucéo ativadora apés 3 e 28 dias de cura

. Pt (%

Misturas 3 dias (%) 28 dias
100-100-PA-4M 14,2 14,8
78,6-100-PA-4M 12,3 18,1
78,6-75-PA-4M 14,1 16,8
78,6-50-PA-4M 13,4 15,1
100-100-S-4M 9,4 -
78,6-100-S-4M 9,1 -
78,6-75-S-4M 8,8 -
78,6-50-S-4M 7.8 -
100-100-P-4M 8,9 -
78,6-100-P-4M 9,2 -
78,6-75-P-4M 9,1 -
78,6-50-P-4M 8,4 -

Fonte: Elaborado pela autora.

Para as amostras 100-100-PA-4M; 78,6-100-PA-4M; 78,6-75-PA-4M e 78,6-50-PA-
4M se observa que 0 aumento do tempo de cura contribui para o avanco das rea¢@es, uma vez
que se tem um aumento de Pt(%) de 3 para 28 dias, possibilitando assim a formacdo dos

produtos hidratados.

9.2.2.2 Espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)

Os espectros de FTIR das matérias-primas base (ESC e CBC) e das pastas (100-100-
PA-4M; 78,6-100-PA-4M; 78,6-75-PA-4M e 78,6-50-PA-4M) apos trés e vinte oito dias de
cura e para as pastas (100-100-S-4M; 78,6-100-S-4M; 78,6-75-S-4M; 78,6-50-S-4M; 100-100-
S-4M; 78,6-100-S-4M; 78,6-75-S-4M e 78,6-50-S-4M) apos 3 dias de cura estdo representados
na Fig. 9.3.

As bandas centradas proximos a 1400 cm™, corresponde as tens@es assimétricas das
ligagbes de O-C-O, dos grupos do COs (calcita), indicado o inicio da carbonatacdo da amostra.

As bandas proximas a faixa de 950 cm™, correspondem as vibragdes assimétricas de Si-
O-Si e Si-O-All. E as bandas na centradas nas faixas proximas a 440 cm™, estéo relacionadas as
vibrac6es por deformagdes internas das ligagcdes Si-O-Si e Si-O-Al.

N&o foram observadas diferencas significativas entre as pastas em relacdo a mudanca

de idade de cura e em relacdo as mudancas de reatividade, pureza e tipo de preparo da solucéo
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ativadora. Todas as amostras apresentaram um pico centrado proximo a 950cm™.
Comportamento similar foi observado por Moraes et al. (2018), no estudo da utilizacdo da cinza

da folha da cana-de-acucar como fonte de silicio para a producgdo da solugéo ativadora.



Figura 9. 3 - Espectros de FTIR das matérias-primas base (CBC e ESCC) e das pastas com a
CBC como fonte de silicio para a producdo da solucdo ativadora apos 3 e 28 dias de cura em
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Fonte: Elaborado pela autora.
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9.2.2.3 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A Figuras 9.4, mostra as micrografias das amostras de pastas 100-100-PA-4M; 78,6-
100-PA-4M; 78,6-75-PA-4M e 78,6-50-PA-4M o0s 90 dias.

Ao analisar a microestrutura das misturas, verifica-se uma estrutura bem uniforme e
compacta. A densificacdo pode ser relacionada ao desenvolvimento dos géis do tipo N(C)-A-
S-H. Ainda analisando a microestrutura das pastas produzidas, nota-se que a inser¢ao da CBC,
como silicato sollvel, reduziu a presenca de estruturas cristalinas (em relacdo as matrizes
estudas no capitulo VIII). Observa-se ainda a presenca de escoria sem sofrer reacao, envolvidas
por géis amorfos (ponto 1 da figura 9.5) e na amostra 78,6-75-PA-4M, chama a atencdo a
presenca de uma estrutura cristalina (ponto 2 da figura 9.5).
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Figura 9. 4 — Micrografias paras as pastas produzidas com concentragdo de 4M, € igual a 0,5 e

CBC como fonte de silicio para a producéo da solucéo ativadora aos 90 dias de cura

100-100-PA-4M

78,6-50-PA-4M
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9.3 UTILIZACAO DA CBC COMO ATIVADOR ALCALINO EM SISTEMA COM
CONCENTRACAO NAOH DE 8M
A tabela 9.5 apresenta as misturas avaliadas, quanto aos ensaios, as matrizes com
concentracdo de 8M, foram avaliadas apenas quanto ao seu desempenho mecéanico, para as
idades de 3, 7, 28 e 90 dias. Os tragos 8M ESC e SS 8M ESC, foram utilizados como controle.

Tabela 9. 5 — Misturas produzidas utilizando a CBC com ativador alcalino, para uma

concentragdo de 8M e € igual a 0,5

Misturas

8M ESC
SS 8M ESC
100-100-PA-8M
78,6-100-PA-8M
78,6-75-PA-8M
78,6-50-PA-8M
100-100-S-8M
78,6-100-S-8M
78,6-75-S-8M
78,6-50-S-8M
100-100-P-8M
78,6-100-P-8M
78,6-75-P-8M
78,6-50-P-8M
Fonte: Elaborado pela autora.

9.3.1 Propriedades mecénicas

Segue na Tabela 9.6 abaixo os resultados de resisténcia mecanica a compressao (média

e desvio padréo) dos corpos de prova ao longo do tempo de cura.
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Tabela 9. 6 - Resisténcia a Compressdo das argamassas ativadas alcalinamente com

concentracdo de NaOH de 8M e relacdo SiO2/Na2O igual a 0,5

Misturas 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias

8M ESC 55 £ 0,0 104 + 05 214 + 24 263 + 1,6
SS8M ESC 91 + 04 347 + 0,2 523 £ 0,2 59,7 £+ 0,9
100-100-PA-8M 90 + 0,2 122 + 0,1 222 + 04 31,1 + 0.2
78,6-100-PA-8M 10,7 £ 0,2 108 + 0,2 244 + 0,1 326 + 0,2
78,6-75-PA-8M 122 + 04 140 + 0,1 293 + 0,1 31,1 + 04
78,6-50-PA-8M 134 + 0,3 143 + 0,3 31,1 + 0,2 424 + 0,6
100-100-S-8M 10,3 = 0,2 135 £ 0,2 23,0 £ 05 281 + 0,8
78,6-100-S-8M 10,8 + 0,2 16,2 + 0,2 256 + 05 275 + 11
78,6-75-S-8M 112 + 0,2 16,3 + 0,3 236 + 0,2 357 + 04
78,6-50-S-8M 15,7 + 0,3 228 *+ 04 31,8 + 0,6 375 + 2.8
100-100-P-8M 90 £ 0,2 142 + 0,2 00 =+ 0,3 334 £+ 13
78,6-100-P-8M 99 + 01 153 + 0,2 00 =+ 05 368 * 0,8
78,6-75-P-8M 11,7 + 0,6 18,1 + 0,3 00 =+ 01 405 % 0,6
78,6-50-P-8M 135 = 0,2 186 + 0,2 00 =+ 0,8 399 + 06

Fonte: Elaborado pela autora.

De maneira geral a utilizacdo da cinza do bagaco de cana-de-agucar nos 12 sistemas
estudados para a concentracdo de 8M, ndo superaram os valores de resisténcia mecénica a
compressdo do controle SS 8M ESC, em relacéo a esse controle teve-se apenas uma melhora
nos valores de resisténcia a compressdo na idade inicial, no entanto no desenvolvimento da
resisténcia ao longo do tempo esse comportamento ndo foi reproduzido. Entretanto pode ser
observado que ocorre uma melhora significativa no desenvolvimento mecéanico quanto compara

0s sistemas estudados com a matriz 8M ESC.

9.3.2 Uso do material inerte para comprovacao da eficiéncia da CBC

A fim de comparar a efetividade do uso da CBC na producdo da solugéo ativadora, foi
utilizado um material inerte, denominado quartzo triturado ou areia fina natural com diametro
variando entre 0,05mm a 0,3mm, no lugar da CBC, para a producéo das argamassas que passaram
pelo processo de pré-ativagdo (condicdo de tratamento a).

Quanto a nomenclatura, foi acrescentado a letra I, na frente dos nomes das misturas, para
indicar o uso do material inerte.

Segue na Tabela 9.7 abaixo os resultados de resisténcia mecanica a compressdo (média e

desvio padréo) dos corpos de prova das argamassas ao longo do tempo de cura.
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Tabela 9. 7 - Resisténcia a compressao das argamassas com 0 uso de inerte na producdo da solucao

ativadora
Misturas 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
8M ESC 55 £ 0,0 104 + 05 21,4 + 24 263 * 1,6
SS8MESC 91 + 04 347 + 0,22 523 + 0,2 59,7 + 0,9
1100-100-PA-8M 73 + 02 10,8 + 0,2 154 + 05 283 * 0,8
178,6-100-PA-8M 77 £+ 02 10,7 + 0,2 193 + 05 308 + 11
178,6-75-PA-8M 6,8 + 0,2 95 + 0,3 186 = 0,2 289 + 04
178,6-50-PA-8M 6,7 + 03 100 + 04 195 + 0,6 284 + 2.8

Fonte: Elaborado pela autora.

Para quaisquer condicOes de reatividade e pureza considerado e de idade de cura, o

material inerte adicionado no processo de producdo da solucdo ativadora, a resisténcia a

compressao ndo supera os valores de tensdo da amostra SS 8M ESC, que € o controle, além dos

4 sistemas estudado apresentarem valores de resisténcia mecanica praticamente iguais para

todas as idades de cura, confirmando a ineficiéncia do material inerte na solucdo em

substituicdo ao silicato de sodio na proporgdo SiO2/Na20 igual a 0,5.

Comparando os valores mecanicos dos corpos de provas que apresentam CBC e Inerte

(Tabela 9.6 e Tabela 9.7, respectivamente) na composi¢do da solucdo alcalina, nota-se que o

inerte na composicao promove uma reducdo dos valores mecanicos entre 9 a 12% em relacao

as amostras com CBC, aos 90 dias de cura. A reducdo dos valores mecanicos esta relacionada

com a comprovacao da inatividade da areia (material inerte) nas misturas.

9.4 CONCLUSOES

Conclui-se que:

o A utilizacdo da CBC como fonte de silicio para produzir a solucao alcalina,

mostrou-se eficiente para a concentracdo de NaOH de 4M e relacdo € igual a 0,5 e tendo

como precursor solido a escoria de alto forno;

o As matrizes estudadas apresentaram valores mecanicos semelhantes a matriz

ativada com silicato de sodio e exibiram a formacgdo de uma microestrutura compacta e

amorfa;
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o Conforme Moraes et al. (2018) a dissolugdo do NaOH na agua facilita a
dissolucdo da silica presente na cinza utilizada. O uso da garrafa térmica para
potencializar a dissolucdo da CBC, mostrou-se promissora para as idades de 3 dias,
obtendo-se resisténcia superior a 30MPa aos 3 dias de cura em camara Umida. No
entanto para as idades mais longas, o processo de producdo da solucdo ativadora nao €
o fator determinante, uma vez que se que consegue chegar em valores mecanicos

similares utilizando os trés métodos propostos e;

o As misturas com concentragdo de 8M, apresentaram comportamento mecéanico
reduzidos em relacdo a mistura produzida com silicato de sddio, entretanto as misturas
apresentaram um comportamento eficaz em relacdo as misturas ativadas apenas com
NaOH.

o A anélise mecénica dos corpos de provas que apresentaram o uso do material
inerte em substituicdo ao silicato de sédio, na producédo da solucdo alcalina, confirma a
eficacia do uso da CBC como ativador alcalino, nota-se ainda que os valores mecanicos
das amostras com inerte, correspondem a dosagem das argamassas apenas com NaOH

na composicao da solucéo alcalina.
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10 CONCLUSOES E CONSIDERACOES FINAIS

Tendo-se em vista que 0 objetivo desta pesquisa foi avaliar a viabilidade do uso da cinza
de bagaco de cana-de-aclcar (CBC) na producédo de aglomerantes ativados alcalinamente, em
sistemas de CBC e escoria de alto-forno, conclui-se que:

O principio da andlise da viabilidade do uso da CBC, se deu realizando o estudo de
reatividade pozolanica da CBC, iniciou-se aplicando o novo método baseado no monitoramento
do pH e condutividade elétrica criado por Tashima et al. (2014). Apos os sete dias de
monitoramento das suspensdes de hidroxido de célcio / CBC, por meio de medidas de pH e
condutividade e pelos parametros propostos de tempo de insaturacdo e perda de condutividade,
tem-se que a cinza do bagaco de cana-de-aglUcar apresenta baixa reatividade, apresentando
melhores comportamentos mecéanicos a idades mais prolongadas e a altas temperaturas (igual
ou superior a 50°C).

O método de Frattini também confirmou a baixa reatividade da cinza, no entanto a partir
da analise termogravimétrica e do FTIR, pode ser observado que a CBC contribui para a
formacdao de novos produtos hidratados em sistemas de cal/CBC e CIMENTO Portland / CBC.
No entanto € evidente a limitacdo da proporcdo de CBC nesses sistemas, para que nao ocorra
prejuizo nas matrizes.

A partir dos estudos mecanicos das argamassas de cimento Portland/CBC, pode afirmar
gue a porcentagem étima de substituicdo de cimento Portland por CBC esté na faixa entre 10%
e 20%, obtendo-se argamassas com resisténcia mecanica superiores a 45MPa.

Logo, baseado nas analises anteriores, a cinza (teor de 25% em relacédo a escoria de alto
forno) foi aplicada como fonte de aluminossilicato na preparacdo de aglomerantes ativados
alcalinamente, que era o objetivo principal da pesquisa. A partir das caracteristicas estudadas
da cinza e das pastas apresentou grande potencial para esse tipo de aplicacéo.

Ressalta-se que:

Trabalhou-se apenas com a cura a 25°C e umidade superior a 95%, e como hidroxido
alcalino foi utilizado o NaOH. Ao analisar a influéncia da concentragédo do ativador alcalino,
observa-se que concentra¢Ges muito baixas comprometem no desenvolvimento mecanico nas
primeiras idades. As argamassas ativadas alcalinamente, com concentracdes entre 3 e 5M,
foram as concentracBes que apresentaram teores 6timos, uma vez que os valores mecanicos
foram maximos. E o excesso de NaOH, para os sistemas de escoria de alto forno e CBC afetam
na evolucdo da resisténcia mecanica nas idades mais longas, como é bem visivel no caso das

matrizes com 8M de NaOH.
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As argamassas ativadas alcalinamente com solucdes de silicato de s6dio e NaOH,
apresentaram um aumento significativo nas propriedades mecanicas. No entanto o uso e a
producdo do silicato de sddio, pode tornar a producdo desse tipo de matriz onerosa. Logo a
substituicdo do silicato de sodio pela cinza de bagaco de cana-de-agucar, se mostrou eficaz,
uma vez que se conseguiu resultados similares e até superiores em relacdo as matrizes com
silicato. Observa-se que para o uso da CBC, como ativador alcalino deve-se levar em
consideracdo a quantidade de material insolUvel e a pureza da cinza.

Os produtos das reagdes de geopolimerizacdo, tais como os géis amorfos do tipo N(C)-
A-S-H, puderam ser observados nos ensaios microestruturais, confirmando a reatividade da
CBC em sistemas ativados alcalinamente.

Logo, a utilizacdo da CBC, mesmo em proporcao limitada e com o melhor desempenho
mecanico para idades mais longas, € uma fonte alternativa para a produgdo de novos
aglomerantes, contribuindo favoravelmente para a sustentabilidade ambiental, uma vez que se
retira o residuo agroindustrial que poderia ser um contaminante ao meio ambiente e o utiliza
em aplicagdes na construcéo civil, valorizando o residuo e minimizando o uso de fontes néo

renovaveis.



11 PROPOSTAS PARA ESTUDOS FUTUROS

Com o propdsito de ampliar o conhecimento sobre as matrizes ativadas alcalinamente, a partir

dos estudos apresentados neste trabalho, propGe-se:

e Realizar a anélise mecénica das matrizes geopoliméricas a base de escéria e CBC para
idades superiores a 90 dias, de modo a avaliar o comportamento mecanico e de

durabilidade desses novos materiais a prazos longos;

e Estudo do comportamento das argamassas ativadas alcalinamente, variando as
condigdes de cura, como por exemplo submeter as amostras a cura térmica, uma vez
que todas as amostras estudadas foram curadas apenas em camera Umida com umidade

superior a 95% e temperatura controlada de 25°C,;

e Vale ressaltar a importancia da realizacdo de estudos de durabilidade, tais como ataques

de &cidos e sulfatos, estudos de retracdo, carbonatacéo e eflorescéncia;

e Aplicagdo das matrizes estudadas no desenvolvimento de concreto e elementos

estruturais.
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APENDICES

Como visto nos quatro Ultimos capitulos, o estudo de aglomerantes ativados
alcalinamente é abrangente. Nos apéndices 1, 2 e 3, sdo apresentados os estudos iniciais de

matrizes ativadas alcalinamente, que foram desenvolvidos ao longo do doutorado.



APENDICE A - ATIVADOR ALCALINO

I.1. Consideracdes gerais

Nas dosagens das pastas e argamassas ativadas alcalinamente produzidas ao longo do
trabalho, foram utilizados para a producédo da solucéo alcalina, o hidréxido de sddio (NaOH),
de elevada pureza e de comercializacdo mais restrita. O valor agregado ao produto devido ao
alto controle de qualidade, pode encarecer a producdo das matrizes cimenticias. Uma opcao
barata, acessivel e vidvel é a utilizacdo da soda caustica, nome popular dado aos produtos a base

de NaOH, comumente encontrada no mercado comercial brasileiro, a um custo mais baixo.

1.2. Resultados mecanicos

Foi realizado a comparagdo do comportamento mecanico de argamassas ativadas
alcalinamente a base de escoria de alto forno, utilizando os dois tipos de ativadores.
Na tabela I.1, tem-se a composic¢ao quimica fornecida pelo fabricante, da soda caustica

utilizada na validacéo da investigacao.

Tabela I. 1 — Composi¢do quimica da soda caustica

Nome do . . . Solubilidade em
Produto Composicéo pH  Densidade agua
Hidréxido de Sodio
Soda Caustica Cloreto de Sddio 13-14 2,13 g/cm?3 109a92%92m|‘

Carbonato de Sdédio
Fonte: Fabricante (Dalila Saneantes)

Para a comparagdo entre os ativadores foi utilizada uma argamassa de relagdo
areia/escoria igual a 2,5, relacdo agua/escéria igual a 0,45 e concentracdo da solucéo da 4M.
As amostras foram curadas em cAmara imida e foram submetidas a ensaio de resisténcia

a compressdo para as idades de 3, 7, 28 e 90 dias, conforme mostra os dados da tabela I.2.



Tabela I. 2 - Resisténcia mecanica a compressao.

Resisténcia a compressao (MPa)

T - : - :
ragos 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
AMESC 178 + 05 277 + 04 46,2 =+ 0,8 57,7 + 0,5
SODA - 4MESC 145 + 01 33,8 + 05 551 + 04 579 = 0,2

Fonte: Elaborado pela autora

Afigural.l, mostra R, a relacdo da resisténcia a compressao das amostras de argamassas
produzidas com soda céaustica em relacdo a resisténcia da argamassa produzida com o NaOH
de venda mais restrita.

Observa-se que para 90 dias o valor de resisténcia se iguala, tendo a relacdo R valor

igual a 1. R esta descrito na equacéo 1.1:

R — Rativador controle Equagé.o |l

Rativador Soda Caustica

Onde:
Rativador controle — R€SIStENCia @ compressao da amostra controle e

Rativador Soda caustica - Resisténcia a compressdo da amostra produzida com soda caustica

Figura l.1- Re|a§§0 R (ativador controle) IR (ativador Soda Caustica)

=

.\
°

PEPEPE

R
=

o

o =
0OWOWOORrRrEFELNNW
1

[ ]

o

3 7 28 90
Idade de cura (dias)

Relacdo da resisténcia a compressdo

Fonte: Elaborado pela autora.
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1.3. Conclusao

Logo a utilizacdo da soda cdustica pode ser uma opcdo viavel, e de baixo custo,
principalmente na producdo de grandes volumes de aglomerantes ativados alcalinamente. No
entanto apesar do bom comportamento mecanico determinado e da vantagem econémica
mencionada, a soda caustica comumente encontrada no comércio brasileiro apresenta em sua
composic¢do o cloreto de sodio e sabe-se que a presenca de sais nos compositos cimenticios esta
relacionado a menor resisténcia a compressao, além de promover um comportamento expansivo
nas matrizes ap6s o inicio de pega. Portanto, o desempenho das argamassas no estado

endurecido deve ser aprofundado.
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APENDICE B - SISTEMA TERNARIO: USO DO CIMENTO PORTLAND

I1.1. Aspectos gerais

Um outro estudo preliminar realizado foi a utilizagdo do cimento Portland CP V ARI
(Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial) na composi¢cdo das matrizes ativadas
alcalinamente a base de escéria e CBC, o sistema foi denominado de sistema ternario.

O objetivo deste estudo preliminar foi analisar a influéncia do uso do cimento Portland
na resisténcia mecanica, principalmente nas idades iniciais das argamassas ativadas

alcalinamente.

As variaveis aplicadas foram:
a) Variacdo da porcentagem do cimento Portland nas misturas: 10% e 20% em
massa;
b) Variagdo da concentragdo molar: 2,4 e 8M e

c) Variacdo da porcentagem da CBC nas misturas: 0, 10, 20 e 30%.

Definido os parametros, foram produzidas argamassas de dimensdo 5x5x5 cm, com
relacdo de agregado miudo/ (escoria de alto forno + CBC + cimento Portland) igual a 2,5, e a
relacdo de agua/ (escoria de alto forno + CBC + cimento Portland) igual a 0,45.

Na preparacdo da argamassa, realizou-se uma mistura prévia de todos os solidos
(cimento Portland + escéria de alto forno + CBC) e posteriormente seguiu 0s passos descritos
no capitulo IV para a producdo das argamassas.

As argamassas foram submetidas a ensaios de resisténcia a compressdo para as idades
de 3, 7, 28 e 90 dias.

A cura das argamassas foi realizada em camera Umida com umidade e temperatura

controlada.

A nomenclatura adota para os sistemas foram: T ESC — CBC - CIM - XM.

Onde:
T — Corresponde ao sistema ternario;
ESC - a porcentagem em massa da escoria de alto forno;

CBC - a porcentagem em massa da cinza de bagacgo de cana-de-agucar;
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CIM - a porcentagem em massa do cimento Portland e;

XM - X corresponde a concentragdo molar da amostra e M € igual a molar.
Foi utilizado como ativador alcalino o hidréxido de sédio (NaOH).

11.2. Sistema ternario com 10% de cimento Portland

A figura I1.1 abaixo mostra de modo esquematico as dosagens estudadas

Figura Il. 1- Dosagens dos sistemas ternarios com 10 % de cimento na composi¢do

2M ‘ ‘ 4m ‘ 8M
0% CBC - 0% CBC || 0% CBC
T90-0-10 - 2M T90-0-10 - 4M T90-0-10 - M
|| 10% CBC || 10% CBC | 10% CBC
T 80 - 10 -10 2M T 80 - 10 -10 4M T 80 - 10 -10 8M
| | 20% CBC || 20% CBC | 20% CBC
T 70 - 20 -10 2M T 70 - 20 -10 4M T 70 - 20 -10 8M
|| 30%CBC || 30%CBC | 30%CBC
T 60 -30-10 2M T 60 -30-10 4M T 60 -30-10 8M

Fonte: Elaborado pela autora

A tabela 11.1 apresenta os valores de resisténcia a compressdo para as idades de 3, 7, 28
e 90 dias para os sistemas.
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Tabela Il. 1- Resisténcia a compressdo para os sistemas ternarios com 10% de cimento na

CcoOmposicao

Misturas 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
CIM 31,8 + 0,9 385 *+ 1,2 46,6 * 0,5 478 + 2,6
2MESC 19,1 + 0,2 344 £ 0,2 454 + 0,3 51,2 + 0,3
T90-0-10 - 2M 26 = 0,3 46 + 0,3 71 + 04 10,6 + 0,2
T80 -10-10 2M 55 = 0,1 86 + 0,1 12,7 £ 0,2 176 + 0,2
T70-20-102M 73 0,2 13,0 + 0,0 20,8 + 0,7 27,3 £ 0,1
T60-30-102M 85 + 0,7 199 + 0,1 283 + 0,4 299 £ 0,6
4MESC 178 £ 0,5 27,7 £ 04 422 £ 57 57,7 £ 0,5
T90-0-10 - 4M 50 = 0,3 76 = 0,1 13,3 £ 0,3 19,7 + 0,1
T80 -10-10 4M 71 + 0,2 11,1 + 04 171 £ 05 26,9 £ 05
T70-20-10 4M 12,7 + 05 20,4 £ 0,2 341 + 05 364 + 11
T 60 -30-10 4M 12,9 + 0,2 246 + 0,2 38,0 + 0,4 408 + 04
8MESC 55 = 0,0 10,4 + 05 214 + 2,4 26,3 £+ 1,6
T90-0-10 - 8M 6,3 = 0,2 10,1 + 0,1 15,8 + 0,3 23,1 £+ 0,3
T80 -10-10 8M 91 + 05 125 + 04 18,1 + 04 254 £ 04
T70-20-108M 10,1 + 0,7 14,3 + 0,2 20,3 + 0,2 232 + 04
T 60 -30-10 8M 10,1 + 0,1 13,1 + 05 20,7 £ 01 25,1 £+ 0,1

Fonte: Elaborado pela autora.

A fim de comparacdo foi inserido na tabela anterior dados da argamassa convencional,
produzida apenas com cimento Portland, e com relagdo a/c igual a 0,45. Além dos tragcos com
apenas escarias para as concentragoes de 2, 4 e 8M.

A figura 11.2, apresenta os dados de resisténcia em forma de grafico, facilitando a

visualizacao do desenvolvimento mecanico.
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Figura Il. 2— Representacdo grafica dos valores de resisténcia a compressao para 0s sistemas
ternarios com 10% de cimento na composicao

70,0

60,0

10,0 ‘ ‘
0,0 | I| I I I I I I I I | |

2MESC
T90-0-10 - 2M
AMESC
T90-0-10 - 4M
8MESC
T90-0-10 - 8M

T80-10-10 2M
T70-20-10 2M
T 60 -30-10 2M
T80-10-104M
T70-20-10 4M
T 60 - 30-10 4M
T80-10-10 8M
T70-20-10 8M
T 60 -30-10 8M

m 3 dias 7 dias m28 dias m90 dias

Fonte: Elaborado pela autora.

Observa-se que quando a mistura tem apenas escoria de alto forno e cimento Portland
na sua composicdo, o sistema com concentracdo de 8M foi o que apresentou o melhor
comportamento (aumento de 17% em relagdo ao 4M aos 28 dias).

Mantendo as misturas com o cimento Portland constante e igual a proporcao de 10%
e substituindo 10% da escoria de alto forno por CBC, a concentragdo de 4 e 8M apresentaram
comportamentos similares.

Conservando 10% de cimento Portland e substituindo 20% da escéria de alto forno por
CBC, os sistemas com as concentracdes de 2M e 8M, tiveram comportamentos similares aos
28 dias (20,8MPa — T70-20-10 2M e 20,3MPa — T70-20-10 8M).

As argamassas com 10% de cimento Portland e 30 ou 20% de CBC na composicao,
para uma concentracdo de 4M, foram as misturas que apresentaram os melhores resultados

mecanicos aos 28 e 90 dias.
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Quando se realiza a comparacdo dos sistemas ternarios, com o tragco produzido apenas
com cimento Portland (traco: CIM), tem-se valores inferiores de resisténcia mecanico para

todos os sistemas ternarios ativados alcalinamente.

11.3. Sistema ternario com 20% de cimento Portland

A figura 11.3 a seguir apresenta de modo esquematico as dosagens estudadas para 0s

sistemas ternarios com 20% de cimento Portland na composigao.

Figura Il. 3— Dosagens dos sistemas ternarios com 10 % de cimento na composi¢do

2M 4M M
|| 0% CBC || 0% CBC | 0% CBC
T 80 - 0-20 2M T 80 - 0-20 4M T 80 - 0-20 SM
|| 10% CBC || 10% CBC | 10% CBC
T70-10-20 2M T70 - 10 -20 4M T 70 - 10 -20 8M
|| 20% CBC 20% CBC T60- | |20% CBC T60-
T 60 -20 -20 2M 20 -20 4M 20-20 8M
|| 30% CBC | 30% CBC | 30% CBC
T50-30 -20 2M T 50 - 30 -20 1M T 50 - 30 -20 8M

Fonte: Elaborado pela autora.

A tabela I1.2 exibe os valores de resisténcia a compressao para as idades de 3, 7, 28 e

90 dias para os sistemas com 20% de cimento Portland na composicao.
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Tabela Il. 2— Resisténcia a compressdo para 0s sistemas ternarios com 20% de cimento na

composicao
Misturas 3 dias 7 dias 28 dias 90 dias
CIM 31,8 + 0,9 385 + 1,2 46,6 + 0,5 478 + 2,6
2MESC 19,1 £ 0,2 344 + 0,2 454 + 0,3 51,2 + 0,3
T80-0-202M 44 + 0,3 6,8 + 0,2 88 + 0,3 130 £ 0,1
T70-10-20 2M 48 + 0,3 6,7 + 0,2 94 + 0,2 142 + 0,2
T 60 - 20 -20 2M 6,6 £+ 0,1 10,1 £+ 0,1 12,6 £ 0,2 16,1 £ 05
T 50 -30-20 2M 77 = 0,3 141 + 0,1 17,2 + 0,3 214 £ 0,3
4MESC 178 £+ 05 27,7 + 04 42,2 + 57 57,7 £ 0,5
T80-0-204M 75 = 0,1 10,2 + 0,1 144 + 0,3 21,1 £ 0,2
T70-10-20 4M 71 £ 0,2 83 £ 05 135 £ 0,2 19,3 £ 0,1
T 60 - 20 -20 4M 8,1 £ 0,0 10,9 £ 0,2 18,7 + 0,3 21,3 £ 0,3
T 50 - 30 -20 4M 10,8 + 0,1 16,5 + 0,3 229 £ 0,2 26,4 = 0,3
8MESC 55 + 0,0 104 £ 05 214 + 24 26,3 + 1,6
T80-0-208M 102 + 2,0 125 + 0,6 18,8 + 0,1 252 + 0,2
T70-10-20 8M 102 + 0,4 140 £ 0,4 16,6 £ 0,6 26,7 £ 0,3
T 60 - 20 -20 8M 10,1 £ 0,6 12,7 £ 0,2 19,1 £ 0,2 20,8 £ 0,2
T 50 - 30 -20 8M 96 £ 0,3 13,0 £ 0,2 174 £ 0,1 194 + 0,2

Fonte: Elaborado pela autora.

A figura 11.4, exibe os dados de resisténcia a compressao.



Figura Il. 4— Representacdo grafica dos valores de resisténcia a compressao para o0s sistemas

ternarios com 20% de cimento na composicao

70,0

60,0

10,0

0,0 I

2MESC
T80-0-202M s

AMESC
T80-0-204M

8MESC
T80-0-208M

T70-10-202M

T 60 - 20 -20 2M
T50-30-20 2M
T70-10-20 4M
T 60 - 20 -20 4M
T 50 - 30 -20 4M
T70-10-20 8M
T 60 - 20 -20 8M
T 50 -30-20 8M

m3dias m7dias m28dias m90 dias

Fonte: Elaborado pela autora.

Mantendo 20% de cimento e substituindo 20% da escoria por CBC, as concentracfes
4M e 8M tem comportamentos similares aos 28 dias (18,7MPa — T60-20-20 4M e 19,1MPa -
T60-20-20 8M).

Nota-se que para o0s sistemas ternarios, com concentracao de 8M, a utilizacdo do cimento
Portland mostrou-se viavel, tanto para a mistura com 10% e 20% em massa de cimento Portland
na composicdo. Obteve-se valores de resisténcia a compressdo similar ao controle (SMESC),
aos 90 dias.

Observa-se ainda que para a idade de 3 dias, todos esses sistemas ternarios, com
concentracdo de 8M, apresentaram valores mecanicos superiores aos sistemas com
concentracdo de 2 e 4M, o que pode indicar que o uso do cimento Portland, do modo que foi
empregado, tem uma boa atuac¢ao nas misturas com altas concentragdes de hidroxido de sodio.
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11.4. Conclus6es

Observando os dados mecanicos dos sistemas, conclui-se que:

De todos os sistemas ternarios estudos, 0s mais vidveis em relacdo ao
comportamento mecanico sdo os sistemas T70-20-10 4M e T60-30-10 4M, que
apresentaram valores superiores a 35MPa aos 90 dias e chegaram proximos aos
valores dos tracos controle, além de possibilitarem o uso de altos teores de cinza de

bagaco de cana-de-aglcar em suas composicoes e;

O cimento Portland, no modo que foi utilizado ndo atuou nas primeiras idades,
conforme previsto, uma das hipo6teses que pode ser levantada, é que o sistema de
producéo das argamassas ativadas alcalinamente adotada na pesquisa, tenha alterado
diretamente a hidratacdo do cimento Portland. Observa-se que as matrizes com
concentracbes de 2M, apresentaram valores de resisténcia mecanica inferiores a

3MPa, para alguns sistemas aos 3 dias de cura.

Para misturas com concentra¢des altas de hidroxido de sodio (NaOH), o sistema
ternario mostrou-se uma opgéo viavel, para todas as idades de cura e proporcdes de

CBC e cimento Portland estudada.



APENDICE C - INFLUENCIA DA TEMPERATURA NAS MATRIZES ATIVADAS
ALCALINAMENTE

I11.1. Consideracdes gerais

O ultimo estudo preliminar realizado foi a avaliacdo da influéncia das altas temperaturas
nas matrizes ativadas alcalinamente a base de escoria de alto forno apds 90 dias de cura a
temperatura ambiente. Com o intuito inicial de analisar o comportamento, trabalhou-se apenas
com as matrizes tendo como precursores solidos apenas a escéria de alto forno.

Para a pesquisa foram estudados 5 tragos. A nomenclatura pode ser vista na tabela I11.1

abaixo.
Tabela I1l. 1- Dosagem para o estudo da influéncia da temperatura
Nomenclatura das Concentragdo molar do Relagdo €
misturas NaOH (mol/l) (Si02/Na20)
CIM - -
4MESC 4 0
8MESC 8 0
SS4MESC 4 0,5
SS8MESC 8 0,5

Fonte: Elaborado pela autora.

Trabalhou-se com argamassas de dimensdo 4x4x16 cm, com relagcdo de agregado
miudo/ escdria de alto forno igual a 2,5, e a relagdo de agua/ escdria de alto forno, igual a 0,45.
Todas as argamassas foram curadas em camera Umida a 25°C e a umidade superior a 95%, e
ensaiadas a resisténcia a compressdo nas idades de 28 e 90 dias. Aos 90 dias iniciou-se 0
tratamento térmico.

O tratamento térmico consistiu em submeter os corpos de provas a temperatura de 60°C
e 105°C em estufa, até a constancia da massa. Apos a etapa de secagem das amostras, realizou-
se ensaio de resisténcia a compressao de modo a analisar a perda/ganho de resisténcia e também
foi realizado ensaio de absorcéo.

O ensaio de absorcao de 4gua por ascensao capilar foi feito utilizando-se a metodologia

descritana NBR 9779 (2012). Os corpos de prova de argamassa foram mantidos em uma lamina
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d’agua constante a 5 £ 1 mm acima da sua face inferior. Foram realizadas medidas com 3, 6,

24, 48 e 72 horas de imersdo, sendo o indice de absorcao capilar expresso pela Equacéo I11.1.
A-B
C =— Eqll1

Onde:

C - Absorcao de agua por capilaridade em g/cmz;

A - Massa do corpo de prova que permanece com uma das faces em contato com a agua
durante um periodo de tempo especificado;

B - Massa do corpo de prova seco;

S - &rea da secdo transversal do corpo de prova.

111.2. Resultados mecéanicos

A tabela 111.2 apresenta os valores de resisténcia mecanica das argamassas estudadas.
Na segunda e terceira coluna sdo apresentados os valores de resisténcia a compressdo das
amostras curadas em camera Umida nas idades de 28 e 90 dias respectivamente. Na quarta e
quinta coluna temos os valores de mecanicos apds os 90 dias de cura, as amostras passaram por

tratamento térmico, respectivamente 60°C e 105°C.

Tabela I11. 2 — Evolucdo da resisténcia mecanica das amostras de argamassas submetidas a altas

temperaturas
Valores médios de resisténcia a compressdo (MPa)

Nomen_clatu = 28 Dias — 25°C 90 dias — 95°C 60°C 100°C

das misturas Rc + c Rc + c Rc c Rc + c
(MPa) = (MPa) (MPa) ~— (MPa) (MPa) — (MPa) (MPa) — (MPa)

CIM 46,6 + 0,5 478 + 2,6 51,8 = 0,3 54,0 = 0,3
AMESC 370 £ 15 435 * 0,7 19,8 £ 0,7 21,8 £ 0,7
SMESC 224 + 23 26,7 + 1,4 339 * 11 286 * 1.0
SS4AMESC 67,7 £ 0,8 622 * 17 446 * 0,7 49,7 + 12
SSBMESC 51,1 £ 0,9 425 £ 05 18,7 * 0,6 13,1 * 05

Fonte: Elaborado pela autora.

Analisado a tabela anterior, de modo geral as argamassas ativadas alcalinamente

apresentaram queda de resisténcia para as duas temperaturas estudadas, comportamento nédo
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observado na matriz de cimento Portland que apresentou uma evolucédo dos valores mecanicos

ao longo do tratamento térmico.

111.3. Absorcéo por capilaridade

As tabelas 111.3 e 111.4, apresentam os valores de absorcdo por capilaridade para as

argamassas.

Tabela Il1l. 3— Absor¢cdo de agua por capilaridade de argamassas submetidas a tratamento

térmico de 60°C

= — N
Nomenclatura Absorc¢éao por capilaridade (g/cm?) — 60°C

das misturas 3 horas 6 horas 24 horas 48 horas 72 horas

CIM 0,4 0,49 0,81 0,86 1,2
AMESC 0,84 1,25 2,16 2,36 2,37
8MESC 1,20 1,63 2,34 2,37 2,56

SS4AMESC 0,55 0,69 1,07 1,50 1,74
SS8MESC 1,15 1,61 2,06 2,18 2,20

Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 11l. 4- Absorcdo de agua por capilaridade de argamassas submetidas a tratamento
térmico de 105°C

= — ST T
Nomenclatura Absorc¢ao por capilaridade (g/cm?) — 105°C

das misturas 3 horas 6 horas 24 horas 48 horas 72 horas

CIM 0,19 0,29 0,70 0,76 1,11
AMESC 0,80 1,07 1,76 1,87 2,65
8MESC 1,04 1,42 2,49 2,91 2,94

SSAMESC 0,42 0,53 1,00 1,57 1,69
SSBMESC 0,53 0,69 1,27 1,78 1,94

Fonte: Elaborado pela autora.

Analisando de modo geral, o tratamento térmico de 105°C, retardou a taxa da ascensao
de 4gua. As amostras com concentracdo de 8M de NaOH, apresentaram as maiores taxas de

capilaridade, esse fendmeno esta relacionado com os valores mecanicos, ja que concentracdes
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altas de NaOH, em aglomerantes a base de escéria de alto forno, apresentam resisténcia

mecanica menores.

111.4. Conclusoes

A partir dos dados mecanicos e de capilaridade, conclui-se que:

e Como apresentando no inicio, trata-se de um estudo preliminar, logo a refinagdo dos
dados € necessaria, mas 0 estudo se mostra promissor uma vez que a temperatura altera
a estrutura das argamassas ativadas alcalinamente, de modo a promover a queda da
resisténcia mecanica.

e A perda de resisténcia mecéanica indica que parte da agua permanece no aglomerante
endurecido, mantendo a caracteristica de gel dos aglomerantes ativados alcalinamente,
qguando ocorre 0 aquecimento da amostra, ocorre consequentemente alteracdo na

estrutura.
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