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CINZA DE CASCA DE ARROZ ALTAMENTE REATIVA: METODO DE
PRODUCAO, CARACTERIZACAO FiSICO-QUIMICA E COMPORTAMENTO
EM MATRIZES DE CIMENTO PORTLAND.

Mauro Mitsuuchi Tashima

Resumo

O presente trabalho apresenta um meétodo de producédo de cinza de casca de arroz
(CCA) altamente reativa e de coloracdo clara, bem como o seu comportamento em
matrizes de cimento Portland com o intuito de avaliar a atividade pozolanica da CCA. O
trabalho estd dividido em quatro etapas, a saber: construcdo de um forno e producdo da
cinza de casca de arroz, caracterizagdo fisico-quimica da CCA, verificacdo da atividade
pozolanica do material através de métodos instrumentais e, finalmente, ensaios mecanicos
em argamassas de cimento Portland.

O forno utilizado para a producdo da cinza de casca de arroz ndo apresenta controle
de temperatura e, 0 tempo de queima € bastante longo, aproximadamente 36 horas. Neste
método obtém-se cerca de 1,5Kg de cinza por processo de queima. A cinza obtida
apresenta uma coloracdo clara e o seu carater amorfo foi determinado através de diferentes
metodos: difracdo de Raio-X, determinacdo do teor de silica amorfa, analise
termogravimétrica, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e ensaios mecanicos em
argamassas de cimento Portland. O programa experimental também abrange estudos de
variacdo da finura da CCA e estudos com diferentes porcentagens, em substituicdo ao
cimento Portland.

Os resultados obtidos foram comparados com a silica ativa, pois se trata do material
que mais se assemelha a cinza de casca de arroz, tanto no que se refere a composigédo
qguimica como em sua atividade pozolanica. Verifica-se que a cinza de casca de arroz
produzida sob essas condi¢Ges também pode ser utilizada como uma fonte alternativa da
silica ativa j& que os resultados mostram que a CCA em estudo apresenta caracteristicas

adequadas para a utilizacdo como material pozolanico em matrizes de cimento Portland.

Palavras-chaves: argamassa, atividade pozolanica, cinza de casca de arroz, método

de producéo e pozolana.



HIGH REACTIVE RICE HUSK ASH: METHOD OF PRODUCTION, PHISICAL-
CHEMICAL ANALYSIS AND BEHAVIOUR IN PORTLAND CEMENT MATRIX.

Mauro Mitsuuchi Tashima

Abstract

This research show a method of production white amorphous Rice Husk Ash (RHA),
therefore, the behaviour of RHA in Portland cement matrix to evaluate the pozzolanic activity
of this material. The research can be shared in four steps, to know: construction of an oven
and production of rice husk ash, physical-chemical analysis of the rice husk ash, evaluation of
pozzolanic activity of the pozzolan though instrumental analysis and, finally, mechanical
properties of Portland cement mortars.

The oven used for production of rice husk ash didn’t have a control of temperature and,
the time of burning is so longer, approximately 36 hours. In this method is obtained for about
1,5Kg of ash. The obtained ash has white colour and its amorphous phase were determined
though different methods: X-ray diffractometry, determination of amorphous silica,
Termogravimetric Analysis (TA), scanning electron microscopy (SEM) and mechanical
properties of Portland cement mortars. Besides that, the experimental procedure involves
studies on fineness variation of rice husk ash and different degrees of Portland cement
substitution.

The obtained results were compared with silica fume, because this is the most similar
pozzolanic material with rice husk ash. The RHA produced under this method can be used in
place of silica fume because the RHA in study has good properties to be used as a pozzolanic

material in Portland cement matrix.

Keywords: method of production, mortar, pozzolanic activity, pozzolan and rice husk

ash.
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1. INTRODUCAO
1.1. IMPORTANCIA DO TEMA

Desde o Império Romano até o século XVIII, misturas de polozana natural com cal
eram empregadas para a construcdo de estruturas. Esse método construtivo se difundiu por
toda a Europa durante este periodo até o surgimento do cimento Portland. Em 1824, com a
descoberta do cimento Portland e posterior invencdo do concreto, em meados do século XIX,
misturas de pozolana/cal ficaram esquecidas devido as caracteristicas de rapida pega e
endurecimento apresentadas pelo cimento Portland. A partir de entdo, a produgéo de cimento
Portland e o consumo de concreto foram crescendo a cada ano. Atualmente, o concreto é o
material mais utilizado na construcdo civil e, o segundo mais consumido no Mundo, s
perdendo para a agua (AITCIN, 2000 p.1350).

Para se ter uma idéia, a producdo mundial de cimento Portland no ano de 2004 foi da
ordem de 2188,6 milhdes de toneladas (OFICIMEN, 2004). S6 no Brasil, segundo o Sindicato
Nacional da Industria do Cimento (SNIC) foram produzidos 36,7 milhdes de toneladas de
cimento Portland no ano de 2005 (SNIC, 2005).

Segundo Mehta citado por Costenaro (2003 p.2) a producdo de cimento Portland €
responsavel por cerca de 5% da emissdo de gas carbonico do Mundo, sendo esta uma das
principais responsaveis pelo efeito estufa. Diante desse fato e, tendo em vista a imensa
producdo mundial de cimento Portland, cientistas, pesquisadores e tecnélogos estdo na busca
de alternativas ecologicamente mais adequadas para a fabricacdo do cimento Portland, ndo se
esquecendo, é claro, dos aspectos tecnoldgicos e dos custos que envolvem a producdo do

cimento Portland.

Com o intuito de prolongar a vida Util das jazidas de argila e calcario, matérias-primas
fundamentais para a producdo do clinquer, almejando um menor custo para a fabricacdo dos
cimentos e também pensando no avanco tecnoldgico para a fabricagdo dos mesmos, as
indUstrias cimenteiras vém utilizando pozolanas, em substituicdo parcial ao clinquer, no seu
processo produtivo. Essas adices, geralmente residuos de outros setores produtivos, tém

dado origem aos chamados cimentos com adi¢fes e/ou cimentos pozolanicos. A adicdo de
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pozolanas na producdo de cimentos inicou-se na década de cinquenta na Europa com a

utilizacdo de residuos de centrais termoelétricas (GAVA, 1999 p.1).

Uma outra forma de emprego das pozolanas é no processo de produgdo de argamassas
e concretos. Sabe-se que a utilizacdo de materiais pozolanicos interfere nas propriedades
mecanicas de argamassas e concretos contribuindo, principalmente, com o aumento da
resisténcia a compressdo, com a diminuicdo da permeabilidade e com aumento da
durabilidade. Atualmente, a grande utilizacdo desses materiais esta na produgdo de concretos
de alto desempenho (CAD), concretos auto-adensaveis e também no que se refere a inibicao

de reacdes expansivas, como é o caso por exemplo, da Reacdo Alcali-Agregado (RAA).

Além dos efeitos benéficos no que tange ao avango tecnoldgico em concretos e
argamassas, a utilizacdo de pozolanas também contribui com a preservagao do meio ambiente.

Isso ocorre basicamente de duas maneiras:

- a utilizagdo desses materiais diminui a consumo de clinquer, consequentemente,
provocando uma reducdo na exploracdo de jazidas naturais de argila e calcério; e
- 0S materiais pozolanicos encontrados na atualidade sdo residuos provenientes de

outros setores produtivos, contribuindo, assim, com a preservacao do meio ambiente.

Uma outra contribuicdo das pozolanas refere-se a geracdo de energia. Sabe-se que,
devido a crescente crise de energia que acerca 0 pais, existe um grande incentivo para a
utilizacdo de biomassa como combustivel em usinas termoelétricas, sendo esta uma fonte
alternativa e eficiente de geracdo de energia elétrica (REGO, 2004 p.1 e p.2). Dentre os
materiais que vém sendo utilizados como combustivel, destacam-se alguns residuos agricolas
como bagaco de cana-de-acUcar e a casca de arroz, devido ao seu elevado poder calorifico. O
residuo resultante desse processo de geracdo de energia, ou seja, a cinza obtida pode ser
empregada como material pozolanico, dependendo das caracteristicas do material obtido. Esse
processo, alem de contribuir com a geracdo de energia, pode gerar pozolanas de excelentes

caracteristicas para a aplicacdo em argamassas e concretos.
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Dentre as pozolanas, a Cinza de Casca de Arroz (CCA) tem recebido uma atencao
especial nas ultimas decadas devido ao elevado carater pozolanico que pode apresentar o
material. Tanto no Brasil como no exterior, diversos pesquisadores mostraram interesse no
estudo das propriedades desse material, podendo destacar entre eles: Paya (2001), Sugita
(1994), Oda (2003), Silveira (1996), Silva (2004), Bui e Stroeven (2005), Hasparyk (1999),
Prudéncio e Dafico (2002), Tashima (2005), Régo (2004), dentre outros.

A obtencdo de uma CCA com boas caracteristicas para aplicacdo em argamassas e
concretos depende do método de producdo utilizado. Varias pesquisas vém sendo realizadas
com o intuito de se desenvolver um meétodo de queima que apresente caracteristicas
adequadas para a producdo de cinzas de elevada reatividade. Dentre os métodos estudados
estdo: queima a céu aberto, em caldeiras e em fornalhas. O grande problema é que os métodos
utilizados para a producdo de cinzas amorfas necessitam de um controle de temperatura e
tempo de queima e, normalmente, o que se obtém sdo cinzas com um elevado contetdo em
carbono, ou seja, de coloracdo escura. Alguns pesquisadores estudaram maneiras para
produzir cinza de elevada reatividade e de coloracédo clara, porém, nesses casos 0s problemas
séo: o elevado custo para a construcdo de um forno, a necessidade de um controle rigoroso na
temperatura e no tempo de queima e também, a necessidade de injecdo de ar durante o

processo de queima para a eliminacéo do carbono.

O presente trabalho apresenta um método de producédo de cinza de casca de arroz que
utiliza um forno construido em escala de laboratdrio para o processo de combustdo. Trata-se
de um método simples, sem controle de temperatura e que obtém cinzas de elevado carater
pozolanico e com uma coloragdo clara. Para confirmar esse carater pozolanico da cinza
produzida, foi realizada sua caracterizacdo quimica, bem como verificou-se 0 seu
comportamento em matrizes de cimento Portland. O desenvolvimento deste processo de
gueima iniciou-se em 2002 sob orientacdo do Prof. Dr. Jorge Luis Akasaki dando origem a
uma pesquisa de Iniciacdo Cientifica (TASHIMA, 2003 e 2004) e também a uma Dissertacao
de Mestrado (SILVA, 2004), que utilizavam a cinza de casca de arroz para a producdo de
concretos e argamassas. Vale ressaltar que o processo de queima empregado encontra-se em
concessdo de patente pelo grupo de pesquisa em Materiais Alternativos de Construcdo —
MAC/UNESP - llha Solteira.
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Neste trabalho esta se buscando ndo somente beneficios econémicos e ecologicos mas,
principalmente, beneficios tecnologicos ao introduzir a cinza de casca de arroz em matrizes de

cimento Portland.

1.2. ESTRUTURA DA DISSERTACAO

A dissertacdo esta subdividida em 7 capitulos. No primeiro, faz-se uma abordagem
sobre a importancia do tema estudado englobando a utilizacdo de pozolanas na antigliidade
para producdo de misturas de pozolana/cal e a sua atual utilizagdo tanto na producdo de

cimentos, como na fabricacdo de concretos e argamassas.

No segundo capitulo descrevem-se 0s objetivos principais desta dissertacéo.

O terceiro capitulo ressalta a utilizacdo de materiais pozolanicos como adicdo a
concretos e argamassas. Aborda os diferentes tipos de pozolanas (naturais e artificiais) e os
efeitos fisicos e quimicos da adicdo dessas pozolanas em matrizes de cimento Portland.
Apresenta também um breve resumo sobre a utilizacdo da silica ativa e da cinza de casca de
arroz em argamassas e concretos, bem como alguns dos processos de obtencdo de CCA

amorfas e claras ja conhecidos.

O quarto capitulo trata do programa experimental desenvolvido para a realizacdo deste
estudo. E nesta parte que estdo descritos todos os materiais, equipamentos e métodos

experimentais empregados para o desenvolvimento desta pesquisa.

O capitulo cinco mostra os resultados obtidos na pesquisa e, além disso, apresenta
discussGes sobre os resultados obtidos, comparando com dados apresentado por outros

pesquisadores.

O sexto capitulo mostra as conclusdes desta pesquisa, dando também algumas

sugestOes para pesquisas futuras.

O sétimo capitulo apresenta as referéncias bibliograficas utilizadas para nortear esta

dissertacéo.



OBJETIVOS
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2. OBJETIVOS

O trabalho apresenta trés objetivos principais, a saber:

- Mostrar um método de producédo de cinza de casca de arroz altamente reativa e com
coloracdo clara. Trata-se de um método de queima simples, sem controle de temperatura e que
apresenta caracteristicas adequadas para a producdo de CCA amorfa e clara. Ressalta-se que o

método apresentado estad em processo de concessdo de patente;

- Estudar as caracteristicas fisicas e quimicas da Cinza de Casca de Arroz (CCA)
produzida pelo grupo de Materiais Alternativos de Construcdo do Departamento de
Engenharia Civil da UNESP — Campus de Ilha Solteira, bem como o seu comportamento em

matrizes de cimento Portland; e

- Verificar o comportamento mecanico de argamassas com diferentes porcentagens de
cinza de casca de arroz, em substituicdo ao cimento Portland. Foram realizados ensaios de
resisténcia a flexdo e resisténcia a compressdo simples e, como modo de comparacdo,

argamassas com silica ativa.



REVISAO BIBLIOGRAFICA
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1. MATERIAIS POZOLANICOS
3.1.1. HISTORICO

O uso de pozolanas como composto cimenticeo € bastante antigo. O termo pozolana
era popularmente conhecido nos vilarejos préximos ao Monte Veslvio na Italia para designar
as cinzas vulcanicas utilizadas nas construgdes do Império Romano. A origem do nome
pozolana deve-se ao fato de que as cinzas mais famosas foram aquelas encontradas proximo
ao Monte Pozzuoli. Com a descoberta de novos materiais naturais que ao reagir com a cal
apresentavam propriedades cimenticeas, o termo pozolana passou a ser utilizado de forma
mais abrangente. Até a descoberta do cimento Portland, século XIX, misturas de cal e

pozolanas eram 0s materiais empregados na construcdo de estruturas em todo o Mundo.

Atualmente o termo pozolana inclui ndo somente tufos vulcénicos, mas também
residuos agroindustriais tais como, cinza volante, silica ativa, cinza de casca de arroz e
diversos outros materiais. Segundo Cincotto (1988 p.23), o termo pozolana é empregado para
todos os materiais, sejam eles naturais ou artificiais, que apresentam caracteristicas

semenlhantes a cinza vulcanica encontrada na Italia.

3.1.2. DEFINICAO

De acordo com a ABNT — NBR 12653 (1992 p.1 e p.2), pozolana é um material que,
por si s, possui pouca ou nenhuma atividade cimenticea, mas que, quando finamente
dividido e na presenca de agua, reage com o hidréxido de célcio a temperatura ambiente para

formar compostos com propriedades cimentantes.

As pozolanas podem ser utilizadas tanto no processo de fabricacdo do cimento, como
em substituicdo a uma parte do clinquer ou ainda na producao de argamassas e concretos. No
Brasil, a pratica mais comum € a utilizacdo das pozolanas no processo de fabricacdo do
cimento, gerado assim, 0s chamados cimentos com adi¢Ges e/ou cimentos pozolanicos, ou a

utilizacdo da pozolana como substituicdo a uma parte do cimento na producéo de concretos e
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argamassas. Em ambos os casos, ocorre uma reducdo no consumo de cimento Portland, ou
seja, uma reducdo na extracdo das jazidas de calcario e argila prolongando a vida util das

mesmas contribuindo, assim, com a preservacao de recursos naturais nao-renovaveis.

3.1.3. CLASSIFICACAO DAS POZOLANAS

No que se refere a origem das pozolanas, pode-se distinguir dois grandes grupos:

- Pozolanas Naturais; e

- Pozolanas Artificiais.

3.1.3.1. POZOLANAS NATURAIS

O termo pozolanas naturais refere-se a todos 0s materiais pozolanicos derivados de
rochas ou minerais vulcanicos que passam por processo de britagem, moagem, classificacdo, e
que, geralmente, sdo ativados termicamente, pois apresentam impurezas que diminuem a sua
atividade pozolanica. Como exemplo de pozolanas naturais, temos: tufos vulcénicos, terras

diatoméceas e argilas calcinadas.

Normalmente, as pozolanas naturais sdo de origem vulcénica produzidas por agdes
eruptivas violentas. A projecdo do magma na atmosfera produz um esfriamento rapido e,
consequentemente, a formacdo de um material que possui um elevado carater vitreo ou
amorfo. A composicdo quimica destas pozolanas € bastante variavel, ainda que consistam

basicamente de silica, aluminio e éxido de ferro.

A utilizagdo das pozolanas naturais faz com que se tenha uma reducédo consideravel no
consumo de energia para a fabricacdo do cimento Portland. Esta reducdo aumenta quando a
pozolana é utilizada em porcentagem de substituicdo ao cimento Portland. Além disso, 0 uso
de pozolanas gera uma grande diminuicdo nas emissdes de gases produzidas na fabricagdo do

clinquer.
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Mas nédo se pode esquecer dos efeitos negativos da utilizacdo das pozolanas naturais:
trata-se de um recurso natural ndo-renovavel trazendo assim, impactos ambientais negativos
devido a exploracdo desses materiais tanto no que se refere a fauna, flora e, sem falar no

esgotamento dos recursos naturais.

Com o objetivo de reduzir tanto o consumo de energia no processo de fabricacdo do
cimento e, portanto, o custo de argamassas e concretos, bem como 0s impactos ambientais
causados pela extracdo dessas pozolanas naturais, vém-se buscando outras fontes alternativas,

como por exemplo, a introducgéo de pozolanas artificiais.

3.1.3.2. POZOLANAS ARTIFICIAIS

As pozolanas artificiais sdo definidas como residuos ou subprodutos agroindustriais
provenientes de diversas origens e possuindo diferentes caracteristicas, mas tendo em comum
a atividade pozolanica (fixacdo da cal). Segundo Cincotto citado por Silveira (1996 p.28),
existe uma diferenca entre o termo residuo e subproduto. A denominacdo residuo é
circunstancial, referindo-se a um material acumulado, sem destinacdo; a partir do momento

que apresente uma aplicacdo qualificada, passa a ser um subproduto.

Nos dias atuais, as pozolanas artificiais mais empregadas na construcdo civil sdo as
cinzas volantes, provenientes de centrais termoelétricas; as escdrias de alto forno; e a silica
ativa, residuo da siderurgia do silicio metélico e ligas a base de silicio. Porém, diversas
pesquisas vém sendo realizadas com proposito de introduzir outros residuos ou subprodutos
como substituicdo ao cimento Portland em argamassas e concretos. Dentre esses materiais
podemos citar: residuo de catalizador de craqueo catalitico do petrdleo, bagaco de cana-de-

acucar e a cinza de casca de arroz.

De acordo com a ABNT- NBR 12653 (1992 p.2) os materiais pozolanicos sdo

classificados em trés grupos:

- Classe N = Pozolanas naturais e artificiais como certos materiais vulcanicos de

carater petrografico acido, “cherts” silicosos, terras diatomaceas e argilas calcinadas;
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- Classe C = Cinza volante produzida pela queima de carvdo mineral em usinas
termoelétricas; e

- Classe E = Qualquer pozolana cujos requisitos diferem das classes anteriores.

A referida Norma classifica os materiais pozolanicos em funcdo somente da origem do
material e também, ndo faz nenhum tipo de mencéo as pozolanas altamente reativas como a
silica ativa, metacaulim e a cinza de casca de arroz. A ABNT- NBR 12653 (1992 p.2)
menciona alguns requisitos minimos no que se refere as caracteristicas quimicas e fisicas das
pozolanas. Ela especifica uma perda ao fogo maxima de 6% para as classes C e E e, 10% para
a classe N. Uma outra exigéncia é que a soma, SiO,+Al,03+Fe;03, seja no minimo de 70%.
Ja no que se refere as exigéncias fisicas, a norma aponta uma atividade pozolanica com o
cimento de no minimo, aos 28 dias, de 75%. Para a atividade com a cal o valor minimo é de
6,0MPa. Outra propriedade abordada na ABNT- NBR 12653 (1992 p.2) é a agua requerida,
sendo que 0 maximo permitido é de 115% para a classe N e de 110% para as classes C e N.

Diante do exposto, faz-se uma critica a ABNT- NBR 12653 (1992), pois acredita-se
que, por exemplo, um limite minimo de 70% da soma, SiO,+Al,O3+Fe;03, € uma
caracteristica que ndo tem muito sentido, pois a atividade pozolanica esta influenciada pelo
teor de SiO, e/ou Al,O3; amorfos, sendo portanto, incoerente o limite de 70% ja que pode-se
ter uma soma de 70%, porém, com SiO, e Al,O3; em estado cristalino. Outro fato incoerente €
quando se fala do indice de atividade pozolanica (ABNT- NBR 5752, 1992). Nesta norma, a
fixacdo da trabalhabilidade faz com que a demanda de &gua para pozolanas muito finas seja
muito elevada, fazendo com que a resisténcia das argamassas com pozolanas seja diminuida,

em comparacao ao traco controle (GAVA, 1999 p.81 e p.82).

Gava (1999 p.104) faz ainda severas criticas as metodologias para determinagdo do
indice de atividade pozolanica. Critica aos ensaios de Chapelle modificado, AP com cimento,
entre outros afirmando que os resultados ndo apresentam concordancia com o real

desempenho das pozolanas em argamassas (GAVA, 1999 p. 104).
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Tashima (2004 p.45) realizou o ensaio de indice de atividade pozolénica com cimento
para a cinza de casca de arroz e, nunca conseguiu resultados satisfatorios nestes ensaios,
porém, quando utilizava a pozolana em argamassas e concretos observava um ganho de
resisténcia da ordem de 20 a 30% em relagdo ao trago controle. Silva (2004 p.71) apresenta
um valor de 60,7% de indice de atividade com o cimento para a sua cinza de casca de arroz,
porém, quando se observam os resultados de resisténcia a compressdo tém-se ganhos de 24%
para concretos e 28% para argamassas (SILVA, 2004 p.97). Segundo Tashima (2004 p.48), o
ganho de resisténcia é devido a atividade pozolénica da cinza de casca de arroz, sendo
portanto, incoerente os resultados obtidos no ensaio de 1AP.

Diante destes fatos, optou-se pela ndo realizacdo destes tipos de ensaios no presente
trabalho. O que se fez, foi a utilizacdo de outros métodos para se medir a atividade pozolanica
dos materiais. Realizaram-se ensaios utilizando métodos instrumentais, tais como, analise
termogravimétrica, microscopia eletrébnica de varredura e, também analises quimicas
(determinacdo do teor de silica amorfa) e ensaios mecanicos (resisténcia de argamassas).
Esses métodos vém sendo bastante utilizados para a caracterizacdo de materiais pozolanicos,
conforme pode-se observar nos trabalhos de Velasquez (2002), Paya (2001), Régo (2004),
Cordeiro (2006), Martinez (2006), Sugita (1992), entre outros.

3.1.4. CARACTERISTICAS E COMPORTAMENTO DAS POZOLANAS EM
MATRIZES DE CIMENTO PORTLAND

A preocupacao com a durabilidade das estruturas, 0 aumento da producgédo de concretos
de elevada resisténcia e o interesse na destinacdo adequada de residuos vém tornando cada
vez mais freqliente o uso de pozolanas em matrizes de cimento Portland, principalmente, nas
ultimas décadas. Porém, ainda ndo se conhece muito sobre 0 modo como esses materiais
atuam em argamassas e concretos. Sabe-se que as pozolanas reagem com a portlandita (CH)
formada na hidratacdo do cimento gerando produtos de hidratagéo resistentes (C-S-H, A-C-H
e/ou S-A-C-H). Essa quantidade de cal fixada pelas pozolanas depende de alguns fatores, tais
como (HEWELETT, 1998 p.488 e p.489):
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e Teor de SiO; e Al,Og;

o Natureza da fases ativas;

e Quantidade presente de fases ativas nas pozolanas;
e Relacdo pozolana/cal na mistura; e

e Tempo de cura.

Também se conhece que a velocidade de fixacdo da cal pelas pozolanas depende de
sua superficie especifica, da relacdo agua/sélido da mistura e também da temperatura de cura
a que sdo submetidos as argamassas e concreto (HEWELETT, 1998 p.489).

Segundo Mehta citado por Amahjour (2000 p.5), a substituicdo de parte do cimento
Portland por pozolana acelera o inicio das reacdes de hidratacdo dos compostos do cimento,
especialmente dos aluminatos de célcio. Isso faz com que se libere uma maior quantidade de
cal, favorecendo assim, a formacdo de mais produtos de hidratacdo, que no final tem
influéncia sobre as caracteristicas das argamassas e concretos no estado endurecido, tais como,
resisténcia mecanica, ataques quimicos e reagdes expansivas (UCHIKAWA citado por
AMAHJOUR, 2000 p.5).

No que se refere a atuacdo das pozolanas em argamassas e concretos, podemos separar

em dois efeitos:

e Efeito quimico, também chamado de atividade pozolanica; e

e Efeito fisico.

A atividade pozolanica ou efeito quimico inclui todas as reagcdes quimicas que
acontecem entre os elementos ativos das pozolanas, a cal e a &gua. O processo de reacdo da
pozolana com o hidréxido de célcio (produzido durante a hidratacdo do cimento Portland)
contribui para a formacdo de silicatos de célcio hidratados (C-S-H), aluminatos de célcio
hidratados (A-C-H) e/ou silicoaluminatos de calcio hidratados (S-A-C-H) gerando assim, um
aumento de resisténcia mecanica, diminuicdo da permeabilidade e, conseqiientemente, um

aumento na durabilidade. Essas melhoras nas propriedades dos concretos estdo diretamente
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relacionadas com a relacdo A/C, pois somente para relagdes inferiores a 0,5 a atividade
pozolanica vai contribuir de forma significativa. Para relagcdes superiores a 0,5 a grande
guantidade de poros na matriz vai predominar sobre a atividade pozolanica, fazendo com que

o efeito pozolanico seja diminuido.

Cimento Portland + Agua + pozolana — C-S-H, A-C-H e/ou S-A-C-H

Esta atividade da pozolana depende principalmente da sua natureza e, mais
precisamente, da qualidade e quantidade das fases ativas (amorfas) presentes na pozolana. A
atividade pozolanica também esta influenciada pela granulometria e pela superficie especifica

das pozolanas.

O chamado efeito fisico da pozolana atua no preenchimento de vazios de concretos e
argamassas melhorando a coeséo e diminuindo a exsudacdo, € o chamado efeito filer. Uma
outra, e também importante forma de atuacdo da pozolana é o chamado efeito nucleacdo que
aumenta a velocidade de hidratacdo das particulas de cimento Portland nos primeiro dias de
cura. Este comportamento origina uma maior quantidade de hidratos, fazendo com que a
quantidade de portlandita (CH) disponivel neste periodo seja maior, no qual incrementa
posteriormente a reacdo pozolanica. O efeito filer e o efeito nucleacdo estdo diretamente
relacionados com a distribuicdo granulométrica das pozolanas (MARTINEZ, 2006 p.31 a
p.33).

Diante do exposto, verifica-se que os efeitos quimicos e fisicos das pozolanas estdo
diretamente relacionados sendo muito dificil uma quantificacdo desses dois efeitos em

separado.

3.1.5. SILICA ATIVA

Segundo Malhotra citado por Dal Molin (1995 p.66), as primeiras investigacdes sobre
a utilizacéo da silica ativa no concreto foram realizadas na Noruega, no inicio da década de 60.
No Brasil, 0 uso da silica ativa foi inicialmente debatido no | Seminario Tecnoldgico da
Elkem Microssilica, em 1984 (DAL MOLIN, 1995 p.67).
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A silica ativa é um subproduto resultante de fornos a arcos de indugédo na fabricacdo do
silicio metalico, das ligas de ferro-silicio e de outras ligas de silicio. Na redu¢do do quartzo a
silicio em altas temperaturas (2000°C), produz-se o vapor de silicio que se oxida e condensa
em zonas de temperaturas mais baixas, formando minusculas particulas esféricas. A Figura 1
mostra a forma das particulas da silica ativa mediante a utilizacdo da Microscopia Eletrnica
de Varredura (MEV).

A silica ativa possui, normalmente, mais de 85% de SiO; e suas propriedades fisicas e
quimicas variam muito dependendo do tipo de liga produzida e, principalmente, do seu grau
de pureza. De acordo com Neville (1997 p.104) quanto maior o teor de silicio da liga, maior

sera o teor de SiO; presente na silica ativa.

Por se tratar de um material muito fino, area especifica da ordem de 20.000 m?kg
(método B.E.T!), e altamente reativo (amorfo), os efeitos benéficos da silica ativa na
microestrutura e nas propriedades mecanicas do concreto sdo devido ndo apenas a rapida

reacdo pozolanica, mas também devido ao efeito fisico conforme ja explicado anteriormente.

Atualmente, a silica ativa vem sendo empregada, principalmente, na producdo de
concretos de Alto Desempenho (CAD). Isto se deve ao fato de que a silica ativa é um material

extremamente reativo, considerado por muitos pesquisadores como uma super-pozolana.

Figura 1- Micrografia da silica ativa.
Fonte: Abreu citado por Kulakowski (2002 p.50).

! Método B.E.T — Método de ensaio desenvolvido por Brunauer, Emmett e Teller para medir area
especifica de materiais.
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3.1.6. CINZA DE CASCA DE ARROZ

O arroz, Oryza Sativa, planta originaria de espécies selvagens de gramineas existentes
na Africa, India e sudeste Asiatico, contém grandes quantidades de silicatos. Do processo de
obtengédo do arroz, gera-se uma enorme quantidade de casca de arroz. O aproveitamento da
casca como combustivel ja é uma pratica comum, porém o residuo cinza de casca de arroz,
ainda é depositado a céu aberto, demonstrando uma préatica que ndo satisfaz as crescentes

preocupacdes ambientalistas.

A casca de arroz € uma capa lenhosa do grdo, dura e altamente silicosa. Na sua
composicao encontram-se 50% de celulose, 30% de lignina e 20% de silica, em base anidra.
No processo de combustao da casca de arroz a matéria organica (lignina e celulose) € perdida,

restando principalmente silica e algumas impurezas como carbono, potassio, calcio e sédio.

A composicdo quimica da cinza é basicamente silica e, a sua atividade pozolanica esta
diretamente relacionada com o processo combustdo da casca. Sua coloracdo pode variar desde
um branco rosado até negro, dependendo do teor de carbono contido na cinza. Trata-se de um
material considerado, por diversos pesquisadores, como uma fonte alternativa de obtencgéo de

silica amorfa e de alto grau de reatividade.

A primeira pesquisa realizada para se produzir cinza de arroz altamente reativas foi
realizado por Mehta e Pitt citados por Silveira (1996 p.30) utilizando parametros controlados
de temperatura e tempo de queima da casca. A partir dai, diversos pesquisadores
demonstraram interesse neste material como adi¢do ao cimento: Paya (2001), Silveira (1996),
Régo (2004), Sensale (2004), Tashima e Akasaki (2005), Silva (2004), entre outros.

Independentemente do processo de queima da casca para a obtencdo da cinza de arroz,
a cinza resultante possui um teor de silica da ordem de 74% a 97%. A influéncia do tipo de
gueima esta mais relacionada a morfologia da silica presente na cinza. A temperatura atingida
durante a combustdo é fator determinante para o aparecimento da silica em estado amorfo

(mais reativa) ou em estado cristalino.
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Oda (2003 p.50) afirma que para se obter um cinza de elevado grau de amorficidade é
necessario calcinar a casca a temperatura abaixo de 700°C. De Acordo com Paya (2000
p.493), quando a temperatura de combustdo é maior que 600°C, é obtida uma cinza

parcialmente cristalina e, conseqlientemente, sua atividade pozolanica torna-se muito menor.

Segundo Sugita (1992 p.499), se a casca for pré-aquecida a uma temperatura de
300°C-350°C por um tempo determinado e, depois levada a temperaturas de até 1000°C €

possivel que a cinza obtida deste processo ndo apresente nenhuma fase cristalina.

O aumento da temperatura de queima diminui a quantidade de carbono presente na
silica, resultando numa diferenca de coloracdo da CCA. Quanto menor a quantidade de
carbono, mais clara é a cinza, variando desde uma cor cinza escuro até o branco rosado. A
quantidade de carbono tem grande influéncia na absorcdo de &gua ja que as moléculas de
carbono sdo extremamente finas gerando um aumento na absor¢do de agua. Portanto,
normalmente associasse cinza amorfa com uma coloracdo escura e, cinza cristalina com uma

coloragéo mais clara.

De acordo com Krishnarao et al. (2001 p.104) o potassio é o principal responsavel pela
formacdo de carbono na cinza de arroz. Ainda segundo Krishnarao et al. (2001 p.99), o
tratamento da casca de arroz com uma solugdo de HCI 3M evita a formacdo destas particulas

pretas ja que o potassio é dissolvido com esse tratamento.

Porém, o grande interesse do meio técnico e cientifico é a producdo de cinzas amorfas
e com coloracéo clara, ou seja, adequadas para a utilizagdo em argamassas e concretos. No
que se refere aos métodos de producdo empregados para a producdo de cinza de casca de

arroz de elevada reatividade e com coloracéo clara, podemos citar:

e Em sua patente, Sugita (1994) propde um processo de combustdo da casca de arroz
que utiliza duas fornalhas rotativas ligadas em série. Numa primeira fase a casca é
gueimada a uma temperatura de aproximadamente 300°C e é mantida assim até a
volatilizacdo completa da agua e hidrocarbonetos. Apds essa fase, com a casca ja
pirolisada, o material passa para a segunda fornalha onde ocorre a combustdo
completa da casca. Nesta segunda fornalha a temperatura atingida é da ordem de
600°C.
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e Ainda na mesma patente, Sugita (1994) sugere uma outra maneira para a producéo de
cinza de casca de arroz branca. Trata-se da queima de uma pilha de casca de arroz em
forma de cone, onde é colocada uma chaminé no eixo dessa pilha para proporcionar a
circulacdo de ar necessaria para as reacdes de combustdo. Quando comparados 0s dois
métodos de producdo, verifica-se que este Ultimo produz cinzas com menos

reatividade pozolanica do que o primeiro método.

e Dafico e Prudéncio (2002 p.1674 e p.1675) propdem uma combustdo utilizando uma
fornalha de leito fixo com fluxo de ar invertido. Com este processo obtém cinzas com
baixos contetidos de carbono e de elevada reatividade. As temperaturas atingidas neste
tipo de processo sdo superiores do que as relatadas em literatura (600-700°C) para se

obter cinza amorfa.

e Um outro processo de obtencdo de CCA clara com elevada reatividade foi realizado
por Liborio et al. citado por Oda (2003 p.6). Neste processo, a casca é tratada
previamente com uma solu¢do de HCI e, depois lavada com &gua até que o pH
encontre-se entre 6 e 7. ApdGs seca a casca é queimada a uma temperatura de 300°C
durante 2 horas, depois é colocada em um moinho de bolas durante 45 minutos. Para a
obtencéo de cinza de casca de arroz clara, o que os autores chamam de silica da casca
de arroz, o material é recolocado no forno rotativo e queimado por 6 horas a uma
temperatura de 600°C com circulagdo constante de ar (COSTENARO, 2003 p.60).

Dentre os métodos de producdo de cinza amorfa e clara verifica-se a necessidade de
um forno especial e com temperatura controlada para a produgédo da cinza. O elevado custo
para a produgdo de cinzas com essas caracteristicas pode tornar inviavel a utilizacdo desta
pozolana. O presente trabalho apresenta um método de producao de baixo custo, sem controle

de temperatura e que também consegue produzir cinzas amorfas e claras.
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4. PROGRAMA EXPERIMENTAL

Neste capitulo serdo descritos os materiais, 0S equipamentos e 0s métodos
experimentais empregados para o desenvolvimento desta pesquisa. Vale ressaltar que o
trabalho foi realizado em duas etapas, sendo a primeira desenvolvida no Brasil e a segunda
etapa na Espaia.

No Brasil, foi realizada a parte de construcdo do forno e producéao da cinza de casca de
arroz e também o ensaio de absorcdo atbmica para a quantificagdo dos dxidos presentes na
cinza e na silica ativa. Todos os demais ensaios foram realizados na Universidad Politécnica
de Valencia — Espafia, onde o mestrando esteve durante oito meses (Novembro 2005/Julho
2006). Durante o periodo em que esteve na Espafia, 0 mestrando teve acesso aos laboratorios
de materiais de construcdo civil e de quimica dos materiais além de utilizar equipamentos
disponiveis em outros departamentos da Universidade. Contou com a colaboracdo, ajuda e
experiéncia dos professores pertencentes ao grupo GIQUIMA “Grupo de Investigacion en

Quimica de los Materiales”, sendo esta indispensavel para a concluséo da pesquisa.

4.1. MATERIAIS
4.1.1. CIMENTO PORTLAND

O cimento Portland utilizado para a produgéo de argamassas e pastas de cimento foi o
CEM 1 52,5R produzido por Lafarge Asland - Espafia. Trata-se de um cimento com mais de
95% de clinguer, ou seja, um cimento puro e que apresenta como resisténcia aos 28 dias o
valor de 52,5 MPa. Na Tabela 1 abaixo se apresenta a composicao quimica deste cimento. A
escolha desse tipo de cimento foi realizada para evitar a0 maximo a interferéncia de outras

adicdes na analise da atividade pozolanica da CCA.

Tabela 1- Caracterizagdo quimica do Cimento Portland CEM | 52 5R.
SIOZ A|203 FeZO3 CaO I\/IgO 803 Kzo NaZO
CEMI1525R 2080 4,60 480 6560 1,20 1,70 1,00 0,07
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4.1.2. AGUA DE AMASSAMENTO

A agua utilizada para a mistura de argamassas e pastas foi proveniente da rede de
distribuicdo de &gua potavel da Universidad Politécnica de Valencia — Espafia. A seguir

apresenta-se a analise quimica da dgua utilizada (Tabela 2).

Tabela 2- Anélise quimica da 4gua de amassamento.

Cloro Cae Mg Sulfatos Condutividade a 20°C
(mg/l) (expressado em CaCO3,em mg/l) (mg/l) (uS/cm)
93 480 298 9,39 7,9

4.1.3. AGREGADO MIUDO

Para a composicdo dos tracos de argamassas foi utilizado como agregado mitdo uma
areia de origem silicea, beneficiada pela empresa Caolines Lapiedra (Lliria, Valencia - ES). A
areia utilizada é equivalente a areia normalizada CEN EN 196-1 citada na UNE-EN 196-1
(1996 p.19). Esta areia apresenta um teor de umidade inferior a 2% e sua distribuicdo
granulométrica é similar ao especificado na norma. Para se obter a granulometria especificada
na norma, realizou-se uma mescla de duas granulometrias de areias: 60% de uma areia grossa
e 40% de areia fina. Com essa mescla obtém-se uma areia que se enquadra na norma CEN EN
196-1.

4.1.4. ADITIVO SUPERPLASTIFICANTE

No processo de moldagem das argamassas utilizou-se um aditivo superplastificante
para manter fixa a trabalhabilidade de todos os tragos em estudos sem alterar a relagdo
agua/material cimentante. Isto é para que ndo exista nenhum tipo de interferéncia no processo
de moldagem dos corpos-de-prova. O MELMENT L240 foi aditivo/redutor de agua utilizado.
Este € distribuido pela Master Builders Technologies e, sua dosagem recomendada esta entre

0,6 e 3,0% sobre o peso do cimento. A Tabela 3 mostra a ficha técnica do aditivo utilizado.
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Tabela 3- Ficha técnica do MELMENT L240.

Aspecto Fisico liquido azul-acinzentado
Densidade a 20°C 1,190 + 0,03g/cm®
pH a 20°C 8-11,5
Contetdo em Cloro <0,1%

4.1.5. SILICA ATIVA

A silica ativa, considerada por muitos pesquisadores como uma super-pozolana,
apresenta como caracteristicas principais o seu elevado contetido em SiO, (superior a 85%), a
sua alta reatividade (material amorfo) e sua elevada finura. A silica ativa utilizada neste
trabalho é um material que se encontra disponivel no mercado brasileiro e, apresenta-se em

seu estado densificado. A Tabela 4 mostra a composi¢do quimica da silica ativa utilizada.

Tabela 4- Caracterizacdo quimica da silica ativa.
SIOZ A|203 Fe203 CaO MgO 803
SA 91,7 0,29 0,24 0,37 036 054

4.1.6. OUTROS MATERIAIS

A seqguir estdo listados os demais materiais empregados para o desenvolvimento da
pesquisa. Tratam-se de reagentes quimicos utilizados nos ensaios de caracterizagcdo das

pozolanas:

- Acido Cloridrico (35% de pureza);

- Acido Sulfurico (96% de pureza);

- Acido Fluoridrico (45% de pureza);

- Acetona (99,5% de pureza);

- Hidroxido de Potassio (85% de pureza); e

- Tolueno (99% de pureza).
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4.2. EQUIPAMENTOS E METODOS EXPERIMENTAIS

O primeiro passo realizado para o desenvolvimento desta pesquisa foi a construcéo de
um forno para a producdo da cinza de casca de arroz. Depois de produzida toda a cinza e
realizado o processo de homogeneiza¢do do material, tomou-se uma amostra para a analise
quimica. Todos os procedimentos empregados desde a construgdo do forno até o processo de

producéo da cinza sdo descritos no item 4.2.1.

Com a mesma amostra utilizada para a caracterizagdo quimica, realizaram-se 0s
ensaios de Espectroscopia Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), difracdo de
Raio-X, determinacédo do teor de silica amorfa e analise da casca por Microscopia Eletronica
de Varredura (MEV). Para a silica ativa foram realizados os mesmos ensaios de

caracterizacdo quimica.

Passado essa fase de estudos de caracteriza¢ao quimica da cinza, realizou-se um estudo
sobre a influéncia do tempo de moagem da cinza em relacdo a sua finura. Foram tomadas
amostras de 2,5min; 5,0min; 10min; 15min; 20min e 60min de moagem. Para cada amostra
realizou-se a andlise granulométrica, determinou-se a massa especifica e também a sua area
especifica. A partir destas analises, definiu-se um tempo “6timo” de moagem da cinza para o
prosseguimento do estudo. No caso da silica ativa, o material foi utilizado da mesma forma
como ele foi obtido, ou seja, na sua forma densificada. A sua granulometria, densidade real e

area especifica também foram determinadas.

Depois de definido uma granulometria “6tima”, iniciaram-se os estudos do efeito da
substituicdo da CCA em matrizes de cimento Portland. Nesta etapa final, foram realizadas
analises termogravimétricas para pastas de cimento Portland e resisténcias mecénicas para
argamassas. Em ambos os casos, o0s teores de substituicdo adotados foram de 5%, 10% e 15%
em relacdo a massa de cimento. Para efeito de comparacdo também foram realizados os
mesmos ensaios com a silica ativa. As idades estudadas foram de 3, 7 14 e 28 dias. Para as
idades de 3 e 28 dias, algumas amostras de pastas de cimento e cimento/pozolana foram

visualizadas no MEV.
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4.2.1. PRODUCAO DA CINZA DE CASCA DE ARROZ (CCA)

Para a obtencdo da CCA utilizada neste trabalho, foi construido um forno no
Laboratorio de Engenharia Civil da Unesp - Campus de Ilha Solteira. O desenvolvimento
deste forno uniciou-se em 2002 sob orientacdo do Prof. Dr. Jorge Luis Akasaki dando origem
a uma pesquisa de Iniciacdo Cientifica (TASHIMA, 2003 e 2004) e também a uma
Dissertacdo de Mestrado (SILVA, 2004), que utilizavam a cinza de casca de arroz para a

producdo de concretos e argamassas. A Figura 2 ilustra o processo de construcdo do forno.

O forno possui uma capacidade para queimar cerca de 15Kg de casca de arroz. O
processo de combustdo se inicia com o acendimento do fogareiro a gas. Este fica aceso por,
aproximadamente, 10 minutos. Durante esse periodo a casca € colocada no forno em pequenas
guantidades afim de que se inicie o processo de combustdo da mesma. Passado esse periodo o
fogareiro é apagado e todo o restante da casca € adicionado ao forno.

Coloca-se uma tampa no forno durante todo o processo de queima e, depois de,
aproximadamente, 36 horas de queima se obtém a cinza de casca de arroz. Deste processo
obtém-se cerca de 1,5Kg de cinza, ou seja, 10% do total de casca. Durante o processo de
queima da casca de arroz, foi feito o0 monitoramento da temperatura de queima da casca, no
centro do forno, utilizando-se um termopar. A Figura 3 mostra a evolucdo da temperatura de

queima em funcgédo do tempo.

O processo de queima apresentado esta em processo de concessdo de patente pelo
grupo de pesquisa em Materiais Alternativos de Construcdo — MAC/UNESP - llha Solteira,
portanto, ndo séo apresentados maiores detalhes sobre o processo de obtencéo da cinza.

¥ ]

Figura 2- Etapas da construgdo do forno utilizdo para pro da CCA.
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Figura 3- Temperatura de queima em funcdo do tempo.

4.2.2. ESPECTROFOTOMETRO DE ABSORCAO ATOMICA

O espectrofotdmetro de absorgdo atémica foi utilizado determinar quantitativamente os
Oxidos presentes na cinza de casca de arroz e também na silica ativa. A Figura 4 mostra o

equipamento utilizado para a determinacdo desses 0xidos.

Figura 4- Equipamento: Espectrosfotdmetro de Absorcdo Atdmica.
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4.2.3. ESPECTROFOTOMETRO DE INFRAVERMELHO POR
TRANSFORMADA DE FOURIER

A espectroscopia de infravermelho foi utilizada para caracterizar qualitativamente as
pozolanas. O equipamento de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR) é do
modelo espectrdmetro Mattson Genesis Il F.T.I.LR. Este equipamento esta ligado a um

computador cujos resultados sdo gerados pelo software WinFIRST- FTIR.

A regido do espectro de infravermelho abrange entre 4000-400cm™. A interacdo deste
tipo de radiagdo com a pozolana origina mudangas de estados vibracionais e rotacionais de
suas moléculas. Para a analise das pozolanas realizou-se uma mistura de KBr puro com as
pozolanas. A propor¢do de mistura foi de 1:200 e, a escolha de KBr é porque no intervalo de
analise, 4000-400cm™, o KBr ndo apresenta mudancas de estado das suas moléculas. Depois
de realizada a mistura, foi confeccionada uma pastilha desta mistura com o auxilio de uma
prensa manual para a realizacdo do ensaio. A Figura 5 mostra 0 equipamento de

Espectroscopia por Infravermelho.

Figura 5- Equipamento: Espectrofotdmetro de Infravermelho por Transformada de Fourier.

No que se refere a aplicacdo do infravermelho para materiais de construgéo, existe um
amplo estudo que foi realizado por Vasquez (1971), onde o pesquisador identifica diversos
componentes do cimento Portland através do equipamento de infravermelho. Esse estudo de
Vasquez (1971) foi tomado com referéncia para a analise das pozolanas utilizadas nesta

pesquisa.
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4.2.4. DIFRACTOMETRO DE RAIO-X

A difracdo de Raio-X foi utilizada para a determinacdo da composi¢do mineralogica
das pozolanas em estudo. O difractdmetro de raio-X, modelo Philips PW1710 (Figura 6), foi
empregado com radiacdo K, de Cu e monocromador secundario (filtro de niquel) que elimina
a radiacdo Kg de Cu. A voltagem e a intensidade do tubo gerador de Raio-X foram ajustadas

em 40 KV e 20 mA, respectivamente.

As amostras foram ensaiadas em um suporte de aluminio e, os registros foram
efetuados em um intervalo 26 entre 5° e 60°, com um intervalo de &ngulo de 26 de 0,02 e um
tempo de acumulacdo de 2 segundos. A analise dos resultados foi realizada utilizando-se o

programa DRXWin 1.4 e, com o auxilio da base de dados do programa CREAFIT 1.3.

Figura 6- Equipamento: Difractdmetro de Raio-X.

4.2.5. DETERMINACAO DO TEOR DE SILICA AMORFA

O ensaio consiste na determinacdo do teor de dioxido de silicio (SiO;) amorfo ou
reativo das pozolanas. Este ensaio foi realizado segundo a norma espanhola UNE 80-225
(1993). Esta norma especifica que a quantidade de silica amorfa contida nas pozolanas é
obtida pela diferenca entre a silica total e a silica que permanece insolivel ap6s um ataque
com &cido cloridrico 3M e uma soluc&o em ebuligdo de hidroxido de potassio 4M por 4 horas.

Porém, segundo Paya et al. (2001 p.229), com um tempo superior a 3 minutos de

tratamento com KOH em ebuli¢do, ndo somente a silica amorfa se dissolve, mas também a
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silica cristalina. Logo, realizou-se o ensaio de determinacdo do teor de silica amorfa segundo
os resultados obtidos por Paya et al. (2001 p.229).

4.2.6. MICROSCOPIO ELETRONICO DE VARREDURA (MEV)

A microscopia eletronica de varredura foi utilizada para verificar a morfologia e a
estrutura das pozolanas em estudo. Também foi utilizado para a visualizagdo de produtos de
hidratacdo em pastas de cimento, cimento/pozolanas. As imagens de microscopia foram
obtidas a partir de elétrons secundarios gerados pelo equipamento, modelo JEOL JSM6300, e
em todos os casos foi utilizado uma voltagem de 20KV para a obtencdo das imagens. A

Figura 7 mostra o microscopio eletrénico de varredura utilizado.

Para melhorar a condutividade elétrica dos materiais, as amostras eram previamente
recobertas por um banho de ouro e, com isso se obtém imagens mais nitidas. Este
recobrimento foi realizado utilizando-se o equipamento BALTEC SCD 005. O tempo de
exposicdo da amostra ao ouro foi de 90 segundos, com uma intensidade de 40mA e, a uma
distancia de 5mm. Todo este procedimento de recobrimento foi realizado com uma pressao de
2,4x102 mbar.

Figura 7- Equipamento: Microscépio Eletrénico de Varredura (MEV).



Capitulo IV- Programa Experimental 42

4.2.7. MOINHO DE BOLAS

Para a moagem da cinza de casca de arroz utilizou-se um moinho de bolas Gabrielli
Mill-2. Este processo se faz necessario ja que a cinza de casca de arroz em seu estado natural
é um material que apresenta uma granulometria grossa, sendo necessario diminuir a finura do

material e, consequentemente, aumentar a atividade pozolanica do mesmo.

Este moinho é composto por um vaso ceramico com capacidade para 1 litro no qual se
introduziram 50 bolas de alumina com 2cm de didmetro, com um peso total de 570g. A
guantidade de amostra de cinza em cada processo de moagem foi de 80g e, o tempo de
moagem variou desde 5 até 60 minutos. A Figura 8 mostra o equipamento utilizado para a

moagem da cinza de casca de arroz.

Figura 8- Equipamento: Moinho de Bolas.

4.2.8. MASSA ESPECIFICA

O ensaio de massa especifica ou também chamado de densidade real foi realizado para
as CCAs com diferentes tempos de moagem e também para a silica ativa. Este ensaio foi
realizado de acordo com a UNE 80-105 (1986). O método consiste em colocar uma amostra
de material seco, no caso a pozolana, de peso conhecido dentro de um picnémetro
previamente cheio de tolueno (material que ndo reage com a pozolana) e pesa-lo. Eliminando
o liquido deslocado pela amostra, se pesa novamente o conjunto. Outro dado importante é o
peso do picndmetro vazio. A partir desses dados e da densidade do tolueno se obtém a

densidade real do material em analise:
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(c-a)

P b-a)-@d—-c] ”*

Em que:

c: massa do picnémetro+amostra (g)

a: massa do picnémetro vazio ()

b: massa do picnémetro+tolueno (g)

d: massa do picndmetro+tolueno+amostra (g)

pt. densidade do tolueno, na temperatura do ensaio

4.2.9. GRANULOMETRO A LASER

No estudo de variacdo da granulometria em funcdo do incremento do tempo de
moagem da CCA e, também, para a determinacgdo da distribuicdo do tamanho de “particulas”
da silica ativa foi utilizado o equipamento Mastersizer 2000 de Malvern Instruments. Este
equipamento utiliza como principio de medicdo a dispersdo de Fraunhofer e Mie e consegue
detectar “particulas” situadas numa faixa entre 0,02 e 2000 micras. A Figura 9 ilustra o
granulémetro a laser utilizado. O equipamento conta também, com uma sonda de ultrasom de
baixa poténcia. Isso serve para promover a dispersdo de pequenas particulas quando estas se

aglomeram devido ao liquido dispersante.

Uma outra op¢do do equipamento de granulometria a laser é que através da
distribuicdo granulométrica e da massa especifica do material em estudo, consegue-se

determinar, através de métodos matematicos, a area especifica do material.
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Figura 9- Equipamento: Granuldémetro a Laser.

4.2.10. ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

O equipamento empregado neste ensaio foi um TGA 850 Mettler- Toledo (Figura 10)
que permite medir simultaneamente a curva termogravimétrica (TG) e a curva de térmico-
diferencial (DTA) sem a necessidade de um material de referéncia (Single Differential
Thermal Analysis, SDTA). O equipamento possui uma balan¢a horizontal com precisdo de

0,1ug, um forno e sensores de temperatura que estdo conectados com um computador.

A Analise Termogravimétrica (ATG) foi uma das técnicas empregadas neste trabalho
para a determinacdo da atividade pozolanica das pozolanas. O método consiste em medir

perdas de massa devido a variagdes de temperatura.

Ao se estudar pastas de cimento com e sem a substituicdo de pozolanas, o que se
medem sdo as perdas de massa devido a desidratacdo da pasta de cimento. Essa perda é

devida, principalmente, aos seguintes processos de desidratacao:

- Ca(OH); — Ca0 + H,0 (2550°C);

- S-C-H —> SC + xH,0 (2120-150°C);

- A-C-H — AC + yH,0 (2120-150°C); e
- S-A-C-H —> SAC +zH,0 (2120-150°C).
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Figura 10- Equipamento: Analise Termogravimétrica.

Na curva TG se avalia a variagdo de massa da amostra em fungéo da temperatura e
tempo de modo que podem ser produzidas tanto perdas como ganhos de massa. Essas
variacbes de massa sdo caracteristicas das reacGes quimicas que se produzem durante o
experimento. A curva derivada termogravimétrica (DTG) mostra informacbes sobre a
velocidade de perda ou ganho de massa em funcdo da temperatura e tempo. Este grafico
permite identificar com maior facilidade as alteracbes de massa, especialmente quando as
perdas sdao muito pequenas ou também quando existem processos quimicos com temperaturas

muito proximas.

Para a realizag8o deste tipo de analise, utilizou-se crisoles de aluminio de 100 pl com
tampa seldvel. Esta tampa possui um orificio que ajuda a obtencdo de uma atmosfera
autogenerada. Isto faz com que a amostra esteja um maior tempo em equilibrio com sua fase
gasosa dando como resultado uma melhor separacéo entre os processos de perdas de massa

consecutivos e, conseqiientemente, um deslocamento de picos a temperaturas superiores.

A Figura 11 mostra o crisol utilizado para a realizacdo dos experimentos e, a Figura 12

mostra a prensa utilizada para selar os crisoles.

Figura 11- Crisol de aluminio.
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O forno esta dotado de uma resisténcia elétrica que mantém uniforme a temperatura ao
redor da amostra e, pode atingir temperaturas de até 1100 °C. Essa temperatura é medida por
um termopar que esta conectado com um computador. O computador recebe esses dados
através do programa Mettler Toledo STARe Thermal Analysis System. E nesse programa que

se estabelece o intervalo de temperatura do ensaio e tambeém a velocidade de aquecimento.

As analises com pastas de cimento e cimento/pozolana realizaram-se com uma
atmosfera inerte de nitrogénio, com um fluxo de 75ml/min. e uma velocidade de aquecimento

de 10°C/min., sendo que o intervalo de temperatura do ensaio foi entre 35°C e 600°C.

Todas as amostras analisadas foram previamente moidas (passante na #80um) a fim de
que a amostra possuisse uma finura adequada para que as reagdes sofridas pela amostra
ocorressem a mesma temperatura e tempo e, de forma a se obter saltos de perda de massa o
mais “verticais” possiveis. As amostras foram moidas em presenca de acetona com o objetivo
de parar os processos de hidratagdo do cimento e, depois foram secas em estufa a 60°C
durante 30 minutos. S6 depois de todo esse processo é que a amostra era levada a analise

termogravimetrica.

Figura 12- Equipamento: prensa para selar os crisoles.
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4.2.11. COMPOSICAO DAS PASTAS DE CIMENTO E
CIMENTO/POZOLANA

Na termogravimetria analisaram-se pastas de cimento e cimento/pozolana com uma
relacdo agua/material cimentante igual a 0.5 e, com porcentagens de substituicdo de 5%, 10%
e 15% em relagdo ao peso do cimento. As idades estudadas foram: 3, 7, 14 e 28 dias. As
pastas eram moldadas e permaneceram em camara Umida até a idade de ensaio. Foram
ensaiadas pastas de cimento, cimento/CCA e cimento/SA. Com as mesmas pastas, para as
idades de 3 e 28 dias realizou-se um estudo por microscopia eletrénica de varredura para
observar a formacao de produtos hidratados.

4.2.12. ENSAIOS DE RESISTENCIA MECANICA EM ARGAMASSAS

Na determinacdo de resisténcias mecénicas (flexdo e compressédo) de argamassas
utilizou-se como referéncia a norma espanhola UNE-EN 196-1 (1996). Todos os
procedimentos de mistura, moldagem, adensamento e cura estdo especificados na referida

norma.

Vale ressaltar que 0s corpos-de-prova possuem dimensfes de 4x4x16cm e seu
adensamento é realizado mecanicamente, ou seja, utilizando-se uma mesa compactadora. No
processo de cura, 0s corpos-de-prova eram mantidos em uma camara Umida a 20°C e imersos
em agua até a idade de ruptura. A Figura 13 mostra os moldes dos corpos-de-prova e a mesa
compactadora utilizada para o adensamento da argamassa.

Figura 13- Molde para a preparacdo dos corpos-de-prova e mesa compactadora.
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Os equipamentos utilizados para a realizacdo dos ensaios de resisténcia a flexdo e
resisténcia a compressao sdo mostrados na Figura 14.

Figura 14- Prensas utilizadas nos ensaios de resisténcia a compressao e a flexdo, respectivamente.

4.2.13. COMPOSICAO DOS TRACOS DE ARGAMASSAS

O trago controle de argamassa utilizado neste trabalho foi de 1:3 com uma relacéo
agua/material cimentante igual a 0,5. A partir deste traco controle foram elaborados os demais
tracos que utilizavam a adigdo de pozolanas, ressaltando que a utilizagdo das pozolanas foi

feita em substituicdo, em relacdo a massa de cimento.

A trabalhabilidade fixada foi & obtida no trago controle sem a utilizacdo de aditivos.
Nos demais tragos, para atingir a mesma trabalhabilidade e manter a mesma relagéo
agua/material cimentante, foi utilizado o aditivo superplastificante MELMENT L240. A
opcdo de manter a trabalhabilidade fixa & para evitar problemas de compactacdo das
argamassas, fato que pode ser responsavel por alteragdes nas resisténcias mecanicas das
mesmas. A Tabela 5 mostra os tracos de argamassas utilizados. As idades estudadas para as
argamassas foram as mesmas que para a analise termogravimétrica, ou seja: 3, 7, 14 e 28 dias.
A escolha das idades de ensaio é devido ao que se observa na literatura (ODA, 2003 p.81 a
p.84), isto é, para materiais pozolanicos altamente reativos, como é o caso da silica ativa e da
cinza de casca de arroz, a reacdo pozolanica (incremento de resisténcia) ocorre nas primeiras

idades.
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Tabela 5- Tracos das argamassas e porcentagem de aditivo utilizado.
Cimento (g) Areia(g) Pozolana (g) agua(g) Trabalhabilidade (mm) Aditivo (%0)

controle 450,0 1350,0 - 225,0 153-154 -

5% CCA 4275 1350,0 22,5 225,0 155-153 -
10%CCA 405,0 1350,0 45,0 225,0 156-157 0,2
15% CCA 382,5 1350,0 67,5 225,0 153-156 0,3
5%SA 4275 1350,0 22,5 225,0 155-153 0,2
10%SA 405,0 1350,0 45,0 225,0 156-157 0,4
15% SA 382,5 1350,0 67,5 225,0 152-154 0,6

Diante da Tabela 5 apresentada, observa-se que as argamassas com cinza de casca de
arroz apresentaram uma menor demanda de agua, ou seja, um menor consumo de aditivo
superplastificante em relagdo aos tracos com silica ativa para manter a mesma
trabalhabilidade. Acredita-se que isso pode ter sido causado pela elevada finura que

apresentam as particulas da silica ativa (aproximadamente 1um).
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

No que se refere ao processo de producdo da cinza de casca de arroz, deve-se ressaltar
algumas caracteristicas deste processo: trata-se de um processo de combustdo nédo controlada,
em que se atinge picos de temperatura da ordem de 850°C e o tempo de queima da casca é
bastante grande, cerca de 36 horas. A cinza obtida desta queima apresenta coloracdo clara

(Figura 15), pois a maior parte do carbono € eliminada durante o processo.

Segundo Paya (2000 p.493), quando a temperatura de combustdo atinge valores
superiores a 600°C, a cinza obtida apresenta como caracteristica um certo caréater cristalino e,
a medida que se aumenta essa temperatura, maior é a presenca das fases cristalinas. Um outro
fato relevante, é com relacdo ao tempo de queima. Quando se refere a tempos muitos longos,
0 que se obtém sdo cinzas com baixa reatividade, ou seja, com carater cristalino. Para obter
CCAs altamente reativas o0 que se faz € um processo de combustdo a temperaturas nao

superiores a 600°C e, com um tempo de queima relativamente curto, algo em torno de 6 horas.

ALEAGRETE-ARS

Figura 15- Cinza de Casca de Arroz obtido no processo de combustéo.

Portanto, diante do exposto espera-se que a CCA produzida através do método de
gueima proposto, apresente um carater cristalino pois além da temperatura de queima atingir

picos de 850°C, o tempo de queima é bastante elevado.
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5.1. CARACTERIZACAO QUIMICA

A Tabela 6 apresenta a caracterizacdo quimica da CCA e, como modo de comparacao,
a composicdo da silica ativa. Essa analise foi realizada utilizando o espectrofotobmetro de
absorc¢do atémica. Este ensaio foi realizado no Laboratorio CESP de Engenharia Civil e, trata-

se de um método bastante usual para a quantificacdo dos 6xidos presentes em materiais.

Tabela 6- Caracterizacdo quimica da silica ativa e da cinza de casca de arroz.

S|02 A|203 Fe,O; CaO MgO SO; Na,O K,O
SA 91,73 029 014 037 0,36 0,54 - -
CCA 8353 142 0,86 1,79 036 045 09 0,78

Pelos resultados observa-se que ambas as pozolanas sdo de natureza silicea, com um
conteddo de mais de 80% de SiO, para ambas as pozolanas. O elevado teor de silica € um
indicativo de que a CCA possa atuar como uma pozolana, porém, € necessario verificar ainda

a composicao mineralogica da mesma.

Com relacdo ao teor de alcalis (Na,O e K;O), verifica-se que esses Oxidos sdo
encontrados em baixas quantidades nesta CCA. Esse fato pode contribuir com a ndo formacéo
de particulas de carbono, ja que segundo Krisshinarao et al. (2001 p.104) o potassio é o

principal responsavel pela formag&o de carbono na cinza de casca de arroz.

No que se refere a coloracdo da cinza, verifica-se que a CCA em estudo apresenta uma
coloragdo clara indicando um baixo contetdo em carbono. Para verificar o teor de carbono
das pozolanas, realizou-se o ensaio de perda ao fogo. Os resultados deste ensaio s&o

apresentados na Tabela 7.

Tabela 7- Resultados do ensaio de Perda ao Fogo.
PERDA (%)
CCA 5,28
SA 4,61
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Ambas as pozolanas apresentaram valores de perda ao fogo inferiores ao especificado
na ABNT NBR 12653 (1992 p.2). Quando comparamos com valores de perda ao fogo de
cinzas amorfas e claras apresentadas por outros pesquisadores (ODA, 2003 p.66; SUGITA,
1992 p.503), verifica-se que a CCA em estudo apresenta valores de perda ao fogo bem

préximos aos apresentados por esses pesquisadores.

5.2. ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR TRANSFORMADA DE
FOURIER

A Figura 16 mostra o espectro de Infravermelho obtido tanto para a CCA como para a
silica ativa. Neste tipo de andlise qualitativa, verificou-se uma grande semelhanca nos picos
identificados nos dois materiais. Isso mostra que as pozolanas em estudo apresentam
caracteristicas muito semelhantes. A identificacdo dos picos foi realizada baseando-se nos
estudos de Vazquez (1971) e Velazquez (2002).

——CCA
—SA

3 5

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 800 400

ntmero de ondas (cm”-1)

Figura 16- Espectro Infravermelho para a CCA e SA.

A zona 1 (aproximadamente 3400cm™) representa as vibracées de valéncia —OH
simétrica e assimétrica. A zona 2 (1650-1750cm™) indica a vibrac&o devido a deformagéo H-
O-H. Os picos representados pelos numeros 3 e 4 sdo caracteristicos do SiO,. J4 0 pico

namero 5 é originado por vibracGes angulares de deformac@es da ligacdo Si-O-Si.
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Esses picos mostrados nos espectros de ambas as pozolanas confirmam os resultados
de caracterizagdo quimica apresentado anteriormente. Tanto a CCA como a SA sao materiais
de alto teor de SiO,, fato que vem a ser comprovado pela identificacdo de picos

representativos de SiO; e ligagdes Si-O-Si.

5.3. DIFRACAO DE RAIO-X

O ensaio de difracdo de Raio-X é uma outra analise instrumental que determina
qualitativamente a presenca ou ndo de fases cristalinas nas pozolanas, ou seja, estuda a
composicdo mineraldgica do material. Materiais cristalinos ou com algum carater cristalino
serdo identificados pela presenca de picos no difratograma. O desvio da linha base entre 15 e
30 graus € indicativo da amorficidade do material. As Figura 17 e Figura 18 mostram 0s
resultados de difragdo de Raio-X da cinza de casca de arroz e da silica ativa, respectivamente.
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Figura 17- Difratograma de Raio-X da CCA.
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Figura 18- Difratograma de Raio-X da SA.

Pelos resultados obtidos no ensaio de difracdo de Raio-X, observa-se que a CCA
apresenta-se em estado amorfo, pois, além de ndo demonstrar picos no difratograma, mostra
um desvio da linha base entre os angulos de 15 e 30 graus. A silica ativa em estudo também
apresentou um carater amorfo, porém, foram identificados alguns picos indicando a presenca
de material cristalino. De acordo com o programa DRXWIN 1.4 e com o auxilio da base de
dados Creafit 1.3 os picos apresentados no difratograma da silica ativa foram identificados

como sendo cristobalita e quartzo.

N&o se pode esquecer que este ensaio tem apenas um carater qualitativo, ndo indicando
a quantidade de material cristalino presente na pozolana. A determinacdo quantitativa do teor
de silica amorfa e cristalina foi realizado de acordo com os procedimentos sugeridos por Paya

et al. (2001 p. 229) e seus resultados séo apresentados a seguir.

5.4. DETERMINACAO DO TEOR DE SILICA AMORFA

Este ensaio foi realizado de acordo com a norma espanhola UNE 80225 (1993), porém
utilizando a modificacdo proposta por Paya et al. (2001 p.229). Os resultados deste ensaio sdo

apresentados na Tabela 8 abaixo.
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Tabela 8- Teor de Silica Amorfa e Cristalina para a CCA e para a SA
Silica total(%) Silica Cristalina (%) Silica Amorfa (%)
CCA 89,53 0,70 99,30
SA 89,31 1,80 98,20

Pelos resultados obtidos verifica-se que a CCA e a SA apresentam um teor de silica
total muito parecidos (aproximadamente 90%). A silica ativa apresentou um contetdo de
silica amorfa um pouco mais baixo do que a CCA, ou seja, a SA possui um teor de silica
cristalina mais elevado do que a CCA. Esses resultados estdo de acordo com os resultados
obtidos no ensaio de difragdo de Raio-X onde indicava-se a presenca de picos cristalinos para

a silica ativa.

Devido a diferenca de silica amorfa entre as duas pozolanas serem muito pequenas,
pode-se afirmar que as duas pozolanas sdo semelhantes tanto na composicdo quimica como
também na presenca de fases ativas (reativas) das pozolanas. Em um dos seus estudos, Paya et
al. (2001 p.229) apresentam CCAs com porcentagens de silica amorfa de até 83,88%

utilizando o mesmo método empregado neste trabalho.

Um fato que pode ser notado é diferenca no teor de SiO, obtida neste ensaio e no
ensaio de caracterizacdo quimica (Tabela 6). I1sso pode ser explicado pois a determinacao do
SiO,, foi realizada de diferentes maneiras apresentando, assim, uma pequena variagdo nos seus

valores (5% de variacdo para a CCA).

5.5. MORFOLOGIA DA CINZA DE CASCA DE ARROZ

A seguir sdo apresentados algumas fotos de microscopia eletronica de varredura que
mostram a morfologia e a estrutura da cinza de casca de arroz antes do processo de moagem
(Figura 19).
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300pm

Figura 19- Micrografia da cinza de casca de arroz antes do processo de moagem.

Verifica-se que a cinza de casca de arroz é um material que apresenta duas fases
totalmente distintas, ou seja, a face externa, formada por uma estrutura mais densa; e a face
interna, uma estrutura extremamente porosa (Figura 20). E devido a essa estrutura interna que
a CCA deve, obrigatoriamente, ser moida antes de ser utilizada como material pozolanico, ja
que a demanda de &gua seria muito elevada. Além disso, o processo de moagem faz-se
necessario, pois a cinza apresenta uma granulometria muito grossa, fato que dificultaria as

reacdes pozolanicas.

50pm 20pm

Figura 20- Estrutura externa e interna da CCA, respectivamente.
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5.6. GRANULOMETRIA A LASER

Nesta etapa da pesquisa realizou-se a determinacdo da granulometria das pozolanas. A
granulometria da silica ativa foi obtida sem a utilizacdo de nenhum tratamento prévio na SA
(silica densificada). Para o caso da cinza de casca de arroz foi realizado um estudo da
influéncia do tempo de moagem da cinza na sua granulometria. Foram tomadas amostras com

5min.; 10min.; 15min.; 20min. e 60 min. de moagem para a analise granulométrica.

A seguir sdo apresentados os resultados da andlise granulométrica da silica ativa
(Figura 21). A curva tracejada indica a distribuicdo granulométrica de uma amostra de SA
analisada da mesma forma como ela foi recebida. A curva em vermelho é a mesma amostra,
porém aplicando-se 2 minutos de ultra-som para promover uma dispersdo das particulas. Logo,
adotou-se o tempo de 2 minutos de aplicacdo de ultra-som para a determinacdo da
granulometria das CCAs, pois observou-se uma tendéncia das pozolanas se aglomerarem. As
curvas granulométricas para os diferentes tempos de moagem da CCA sédo apresentados na

Figura 22.
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Figura 21- Distribuicdo Granulométrica da silica ativa: influéncia da aplicacdo do ultrasom.
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Figura 22- Distribuicdo granulométrica da CCA para diferentes tempos de moagem.

Verificou-se uma grande influéncia do tempo de moagem na granulometria da cinza,
principalmente, em tempos curtos. Para 15minutos e 20minutos de moagem verificou-se que a
diminuicdo na granulometria foi muito pequena, indicando que para este tempo de moagem
temos a maxima eficiéncia do moinho de bolas utilizado. Quando observamos o diametro

médio da CCA 60min., este é ligeiramente superior do que o diametro para a CCA 20min..

Este fato pode ser explicado considerando-se que a CCA a partir desse tempo de
moagem comecou a aglomerar-se, aumentando assim, o didmetro médio da cinza. Esse fato
pode ser comprovado observando-se a Tabela 9 que apresenta além do didametro médio, d(0,1),
d(0,5) e d(0,9). Esses dados indicam que 10%, 50% e 90%, respectivamente, das particulas

possuem um didametro menor do que o valor indicado.



Capitulo V- Resultados e Discussdes

60

Tabela 9- Didmetro médio, d(0,1), d(0,5) e d(0,9) para os diferentes tempos de moagem da CCA e

também para a SA.

d(0,1) d(0,5) d(0,9) diametro médio (um)
CCA 2,5min. 2,896 14,002 46,316 20,026
CCA 5,0min. 2,366 10,770 36,365 15,725
CCA10,0min. 1,882 7,933 29,814 12,672
CCA 15,0min. 1,658 6,500 26,956 11,371
CCA 20,0min. 1,583 6,113 26,491 11,076
CCA60,0min. 1,410 6,870 33,673 13,274
Silica ativa 3,612 18,448 42,657 23,251

5.7. MASSA ESPECIFICA E AREA ESPECIFICA

Abaixo (Tabela 10) sdo mostrados os resultados do ensaio de massa especifica de

acordo com a UNE 80-105 (1986). Os valores de area especifica foram obtidos do

equipamento de granulometria a laser que realiza célculos matematicos utilizando os valores

de massa especifica e do didametro das particulas.

Tabela 10- Densidade real e Area especifica para os diferentes tempos de moagem da CCA e também
para a silica ativa.

Diametro Médio (um) Massa Especifica (g/cm®) Area Especifica (cm?/g)

CCA 2,5min.
CCA 5,0min.

CCA 10,0min.
CCA 15,0min.
CCA 20,0min.
CCA 60,0min.

Silica ativa

20,026
15,725
12,672
11,371
11,076
13,274
23,251

2,16
2,14
2,14
2,13
2,14
2,13
2,28

3946,72
5032,96
6631,68
7714,81
8077,61
8563,51
3541,80

Verifica-se que a massa especifica da CCA apresenta uma pequena variagdo. Os

valores obtidos estdo bem préximos dos valores encontrados na literatura. Foi observado

também, que conforme o didmetro médio das particulas diminuia, a area especifica do

material aumentava. Diante destes resultados obtidos, definiu-se a CCA 20min como sendo a

finura “6tima” e, para esta cinza foram realizados os demais ensaios programados. A escolha

da CCA de 20min como sendo a finura “6tima” foi baseando, principalmente, na distribuicéo

granulométrica e também na area especifica do material, pois 0 que se buscava era um
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material o mais fino possivel para que sua reatividade com a portlandita fosse a maior

possivel.

Quando se compara a granulometria da CCA 20min. com a silica ativa verifica-se que
a CCA é um material que apresenta particulas menores do que a SA, porém, vale lembrar que
a silica ativa em estudo estad em estado densificado e que, na realidade o que estamos medindo

ndo é o diametro médio das particulas da SA, mas sim, de aglomerados de particulas.

5.8. ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

Este ensaio foi realizado com o intuito de se verificar a fixacdo da cal (CH) quando da
adicdo de uma pozolana. A Tabela 11 mostra os valores de fixacdo da cal utilizando tanto a

CCA como a SA em diferentes porcentagens de substituicdo, em relagdo a massa de cimento.

A Figura 23 mostra o resultado do ensaio de analise termogravimétrica para uma pasta
de cimento com 5%CCA com 3 dias de cura. A curva TG mostra a perda de massa (agua) em
funcdo da temperatura. Ja a curva DTG nos fornece informagéo a respeito da velocidade com

que ocorre a perda de massa, em fungéo da temperatura e do tempo.

Os valores de fixacdo de cal sdo calculados a partir da curva DTG. O primeiro pico,
temperatura de aproximadamente 120°C-150°C, mostrado na Figura 23 indica a perda de
massa devido aos hidratos, ja o segundo pico (aproximadamente 550°C) indica a perda de

massa devido a portlandita.
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Figura 23- Curvas TG e DTG para pastas de cimento/5%CCA com 3 dias de cura.

Tabela 11- Fixacdo da cal em funcdo da porcentagem de substituicdo e da idade de cura.

Tempo de cura (dias)

Pozolana  Substituicéo (%) 3 7 14 28
% de Cal Fixada

CCA 5t -1,32 0,56 13,65 11,64
0

SA 17,28 -1,15 11,07 5,24

CCA 7,29 -6,29 12,65 22,95
10%

SA 16,46 0,07 19,86 12,98

CCA 8,67 10,35 16,07 31,28
15%

SA 16,98 8,67 20,81 18,03

Na Tabela 11 pode-se verificar a influéncia do teor de substituicdo na fixacdo da

portlandita. Para ambas as pozolanas, quanto maior o teor de substituicdo, maior a fixacdo de

CH aos 14 e 28 dias de cura. Para idades curtas (3 e 7 dias de cura) o que se verifica é que 0s

valores de fixacdo da cal ndo possuem a mesma tendéncia do que para longas idades. Esse

fato é devido a atuagdo em paralelo dos chamados efeito pozolanico e efeito particula,

fazendo com que se tenha valores aleatdrios de fixacdo de cal. Aos 28 dias de cura, observa-se

que as pastas com adicdo da cinza de casca de arroz apresentam um maior consumo de CH,

em relagdo as pastas com silica ativa e, conforme se aumenta a porcentagem de pozolana,

mais se aumenta a fixacao de cal.
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A Figura 24 mostra as curvas DTG obtidas para uma pasta de cimento com 5%CCA
para diferentes idades. Verifica-se que as perdas de massa para as diferentes idades sao
obtidas sempre a uma mesma temperatura, variando apenas a quantidade de agua perdida. O
mesmo pode ser observado para todas as demais pastas. Como exemplo, sdo colocados as
curvas DTG para pastas com 10%SA para diferentes idades (Figura 25).
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Figura 24- Curvas DTG para pastas de cimento com 5% CCA para diferentes idades.
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Figura 25- Curvas DTG para pastas de cimento com 10% de SA para diferentes idades.
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5.9. MICROSCOPIA ELETRONICA DAS PASTAS

A seguir serdo mostradas algumas fotos tomadas de pastas de cimento e
cimento/pozolana para a visualizagdo da formacdo de produtos de hidratacdo. Nas Figura 26,
Figura 27 e Figura 28 verifica-se a presenga de C-S-H tanto em estado amorfo como em
estado cristalino. Observa-se também a presenca de etringita.

10um Tum

Figura 26- Produtos de hidratacdo de pastas de cimento com 5% CCA com 3 dias de cura.

10um 10urm

Figura 27- Produtos de hidratagdo de pastas de cimento com 10% CCA com 3 dias de cura.

Figura 28- Produtos de hidratagéo de pastas de cimento com 15% CCA com 3 dias de cura.
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Abaixo sdao mostrados micrografias de pastas de cimento com 10% SA aos 3 dias de cura.
Pode-se observar a existéncia de uma grande quantidade de etringita nestas pastas (Figura 29).

Figura 29- Etringita em pastas de cimento com 10% SA com 3 dias de cura.

Aos 28 dias de cura, observa-se que a presenca de cristais de C-S-H sdo mais
abundantes. Ainda assim, a etringita pode ser encontrada com bastante facilidade, porém, em
menor quantidade. A Figura 30 mostra a formacdo de cristais de hidroxido de calcio em
pastas com 10% CCA.

Figura 30- Cristais de portlandita presente em pastas de cimento com 10% CCA aos 28 dias de cura.

Nas pastas de cimento com 10% SA encontrou-se cristais de portlandita em grande
quantidade (Figura 31). Ja para pastas com CCA, os cristais de CH foram encontrados em

menor guantidade.
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Figura 32- Silicatos de calcio hidratados em pastas de cimento com 15% CA e 15% SA,

respectivamente.

A Figura 32 mostra a formacéo de silicatos de célcio hidratados (C-S-H) em pastas de
cimento com 15% CCA e 15% SA, respectivamente. Ao redor desses cristais tém-se a

presenca de pequeno filamentos finos, conhecidos como etringita.
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5.10. RESISTENCIA MECANICAS DE ARGAMASSAS
5.10.1. RESISTENCIA A FLEXAO

A seguir sdo mostrados os resultados médios de resisténcia a flexdo das argamassas em
estudo. Os resultados mostram que para todas as porcentagens estudadas, as argamassas com
adicdo de CCA apresentam desempenho superiores em relacdo as argamassas com SA.
Também observa-se que para a idades de 3 e 7 dias os valores de resisténcia a flexdo do traco
controle sdo, geralmente, superiores aos valores apresentados para as argamassas com silica
ativa e inferiores aos valores de argamassas com cinza de casca de arroz. Ja para a idade de 28
dias, verifica-se que as argamassas contendo pozolanas apresentam resisténcias superiores ao

traco controle.
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Figura 33- Grafico de resisténcia a flexao.

Os valores de resisténcia a flexao foram submetidos a um tratamento estatistico onde
adotou-se um nivel de confianca de 95%, isto €, os valores apresentados (Tabela 12) possuem

uma probabilidade de 0,95 que todos os valores se encontrem no intervalo determinado.
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Tabela 12- Tratamento estatistico para os valores de resisténcia a flexdo, com um nivel de confianca
de 95%.

3 dias 7 dias 14 dias 28 dias

média intervalo média intervalo média intervalo média  intervalo
Controle 6,45 (5,66-7,24) 6,74 (487-861) 6,17 (492-7,42) 835 (7,38-9,32)

5% CCA 6,39 (585-6,93) 7,46 (6,59-833) 8,17 (6,31-10,03) 9,03 (8,66-9,4)
10% CCA 6,29 (563-6,95) 7,33 (6,96-7,70) 813 (7,14-9,12) 9,34 (9,14-9,54)
15% CCA 5,99 (5,29-6,69) 7,24 (6,74-7,74) 859 (7,35-9,83) 9,13 (8,86-9,40)
5%0SA 6,32 (569-6,95) 65 (551-7,49) 7,06 (644-7,68) 934 (9,14-954)
10% SA 585 (4,66-7,04) 6,01 (489-7,13) 7,09 (572-846) 856 (7,77 -9,35)
15% SA 568 (507-6,29) 697 (647-747) 7,99 (7,37-861) 9,18 (8,11-10,25)

5.10.2. RESISTENCIA A COMPRESSAO

Os resultados de resisténcia a compressdo das argamassas sao mostrados a seguir. A
Figura 34 mostra as resisténcias a compressdo obtidas para argamassas com diferentes

porcentagens de SA. Ja a Figura 35 mostra os valores para as argamassas com CCA.
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Figura 34- Resisténcia a compressao para argamassas com diferentes porcentagens de SA.
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Figura 35- Resisténcia & compressao para argamassas com diferentes porcentagens de CCA.

Pelos resultados obtidos verificou-se que a substituicdo de cimento por SA ou por
CCA, para todas as porcentagens estudadas, melhora a resisténcia a compressdo da argamassa.
A medida que aumentava-se a porcentagem de substituicdo, o ganho de resisténcia aumentava,
mesmo retirando-se uma parte do cimento (substituicdo em massa). Esse fato pode ser
explicado j& que estamos introduzindo um material pozolanico que além do seu efeito
quimico, também atua como um filer diminuindo o tamanho dos poros e aumentando, assim,

a resisténcia das argamassas.
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Figura 36- Grafico comparativo de resisténcia a compressdo para argamassas com diferentes

porcentagens de SA e CCA.
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A Figura 36 mostra um grafico comparativo entre as resisténcias obtidas para
argamassas com silica ativa e com cinza de casca de arroz. Nota-se que para um mesmo teor
de substituicdo, as argamassas com CCA e com SA apresentam valores de resisténcia a

compresséo similares e, superiores ao trago controle.

Os valores de resisténcia a compressédo foram submetidos a um tratamento estatistico
onde adotou-se um nivel de confianca de 95%, isto é, os valores apresentados (Tabela 13)
possuem uma probabilidade de 0,95 que todos os valores se encontrem no intervalo

determinado.

Tabela 13- Tratamento estatistico para os valores de resisténcia a compressdo, com um nivel de

confianca de 95%.

3 dias 7 dias 14 dias 28 dias
média intervalo média intervalo média intervalo média intervalo
Controle 34,91 (30,31-39,51) 35,6 (32,04-39,16) 40,15 (37,59 - 42,71) 49,34 (47,64 -51,04)
5% CCA 36,98 (35,59 - 38,37) 38,77 (37,97 - 39,57) 42,54 (40,03 - 45,05) 49,57 (48,65 - 50,49)
109% CCA 32,82 (31,40 - 34,24) 37,88 (35,09 - 40,67) 47,09 (46,47 - 47,71) 55,74 (52,14 - 59,34)
15% CCA 30,7 (29,20 - 32,20) 36,11 (34,97 - 37,25) 48,82 (47,17 -50,47) 56,47 (54,72 - 58,22)
5% SA 35,8 (35,16 - 36,44) 37,46 (35,88 - 39,04) 43,37 (41,21-45,53) 50,35 (48,79 -51,91)
10% SA 32,49 (31,69 - 33,29) 37,36 (36,73 -37,99) 4591 (44,7-47,12) 53,9 (52,74 -55,06)
15% SA 31,65 (30,18 - 33,12) 37,77 (37,09 - 38,45) 49,61 (47,76 - 51,46) 56,62 (53,06 - 60,18)

A seguir sdo mostrados os ganhos de resisténcia das argamassas em funcédo do teor de
substituicdo das pozolanas. No caso da CCA (Figura 37) verifica-se que para todas as

porcentagens e idades estudadas a introducdo da CCA proporciona ganhos de resisténcia.
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Figura 37- Ganho de resisténcia a compressao em funcéo do teor de substituicdo para argamassas com
CCA.

Para argamassas com SA (Figura 38) nota-se a mesma tendéncia que para a cinza de
casca de arroz. Para a idade de 3 dias verifica-se que o ganho de resisténcia € muito pequeno
pois, a pozolana ainda ndo comecou a atuar. Entre as idades de 7 e 28 dias percebe-se
claramente o efeito pozolanico tanto da SA como da CCA. Os ganhos de resisténcia atingidos
para argamassas com 15% de substitui¢do, aos 14 dias de idades, chega a mais de 40% tanto

para argamassas com SA como para a cinza de casca de arroz.
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Figura 38- Ganho de resisténcia a compressao em funcéo do teor de substituicdo para argamassas com
SA.
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Um outro fato a ser notado é para ambas as pozolanas em estudo, o ganho de
resisténcia estd sempre associado a uma elevada fixacé@o de cal. 1sso vém a comprovar que o
ganho de resisténcia das argamassas esta muito influenciado pela atividade pozolanica, ou
seja, pelo consumo da portlandita liberada durante o processo de hidratacdo do cimento
Portland.



CONCLUSOES
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6. CONCLUSOES

Os resultados obtidos neste trabalho mostram que a cinza de casca de arroz produzida
sob as condicdes de queima propostas, ou seja, sem controle de temperatura e com tempo de
queima de aproximadamente 36 horas, apresenta caracteristicas adequadas para a utilizacdo

como material pozolanico em matrizes de cimento Portland.

No que refere a caracterizacdo quimica, a CCA apresentou teor de SiO, da ordem de
90% e, quase todo o SiO, (99,30%) apresenta-se em estado amorfo ou reativo. Esse carater foi
confirmado pelos ensaios como a difracdo de Raio-X, determinacdo de silica amorfa e

microscopia eletronica.

A confirmacdo desse carater pozolanico foi realizada introduzindo o material em
matrizes de cimento Portland. Neste caso, observou-se que a CCA em estudo gera um
aumento na fixacao da cal, quando comparado com um trago controle e, alem disso, quando
adicionados em argamassas Verifica-se ganhos de resisténcia de até 40% em relacdo ao traco

controle.

A reatividade da CCA em estudo é comparavel a silica ativa, material pozolanico mais
reativo que se encontra no mercado atual. Diante desse fato, acredita-se que a CCA pode ser
utilizada como uma fonte alternativa da silica ativa para a producdo de argamassas e

concretos.

6.1. SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Propde-se que sejam realizados ensaios de durabilidade com esta CCA para garantir
sua total efetividade na producéo de argamassas e concretos. Alguns dos ensaios que podem
ser realizados sdo: carbonatacdo, ataques quimicos, acdo de Umido/seco, etc. A determinacdo
do carater amorfo ou cristalino da cinza de casca de arroz utilizando o método de microscopia

eletronica deve ser realizado para outras cinzas validando, assim, 0 método de analise.
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Um outro tipo de estudo seria a ativacao dessa pozolana atraves de tratamentos fisicos,
quimicos, etc. A possibilidade de se comparar a reatividade de CCA altamente reativas, como
as produzidas por Prudéncio (2002), Oda (2003), Sugita (1992) entre outros seria um estudo

muito interessante.
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