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RESUMO

A utilizagcdo de materiais cimenticios suplementares (MCS) na producédo de cimento é uma
estratégia bastante difundida para diminuigao de custos de produgéao, e pode contribuir para
a minimizagdo da emissao de CO.. Estes materiais, ao reagirem com o hidréxido de célcio
(CH), gerado na hidratagdo do cimento, formam silicatos de célcio e aluminatos de célcio
hidratados adicionais, contribuindo para o ganho de resisténcia. Segundo a normativa
brasileira, para ser considerado um material pozolanico, o somatério de 6xidos de Si, Al e
Fe deve ser maior do que 70%. No entanto este requisito deve ser tomado com restricoes,
pois evidéncias indicam que somente a fragdo amorfa dos Oxidos pozolanicos € que
consomem CH. Diante disto, este trabalho teve por objetivo geral avaliar de forma
comparativa a influéncia da composigao quimica e da fracdo amorfa dos 6xidos pozolanicos
na reatividade de materiais cimenticios suplementares. Foram estudados uma cinza volante
da combustdo do carvao (CV); de um residuo de cerédmica vermelha (RCV); e de um
metacaulim (MK). Os materiais tiveram a granulometria ajustada a fim de se obter um Dsg
de 4 = 2 um, buscando uma menor diferenga entre a distribuicdo granulométrica dos MCS e
o pd de quartzo (PQ), empregado para compor um padrao secundario de referéncia, o que
permite isolar o fator consumo de cimento nas analises. Os MCS foram caracterizados por
FRX, por granulometria a laser, por adsor¢éo de nitrogénio, por picnometria de gas hélio, e
microscopia eletrbnica de varredura. Empregou-se também DRX em conjunto com o
refinamento de Rietveld, utilizando-se o método do padrao interno para a quantificacdo de
fases. A reatividade dos MCS foi medida pelo método de Fratini, por TG/DTG e por
resisténcia a compressao, em pastas e argamassas. Constatou-se que todos os MCS séo
reativos. O teor de amorfos totais em geral ndo explica o consumo de CaO, nem as
resisténcias de argamassas. O teor de alumina amorfa apresenta consideravel influéncia
sobre consumo de CH, medido em andlise térmica, em relagdo a pasta com PQ. O
emprego de pastas para ensaios de resisténcia, e o padrdao com PQ, permitiu avaliar a
contribuicdo da reacédo dos MCS para as resisténcias, e, neste caso o teor de amorfos totais
e de AlO3 amorfa apresentam a mesma tendéncia de comportamento, quanto maior o teor,
maior a resisténcia. No entanto, esta tendéncia nao foi observada quando o teor de SiO2 €
isolado, pois 0 RCV ndo segue o0 mesmo comportamento. Foi observado também que o
teor elevado de FexOs do RCV pode ser o responsavel pela baixa reducdo de CaO
observada no ensaio de Fratini deste MCS.

Palavras-chave: Materiais cimenticios suplementares. Pozolanas. Amorfos.

Reatividade.






ABSTRACT

The use of supplementary cementitious materials (SCM) in the cement production is an
usually strategy to reduce costs, and it can promote the reduce of the CO2 emissions.
These materials react with the calcium hydroxide (CH), generated in the cement
hydration, forming hydrated calcium silicates and aluminates, contributing for the
compressive strength. A pozzolanic material has to have, according the Brazilian
Standards, a sum of Si, Al and Fe oxides above 70%. However, this requirement have to
be taken in account with caution, as evidences indicate that only the amorphous fraction
of the pozzolanic oxides consume CH. The aim of this work is to evaluate in a
comparative way the influence of the chemical composition and of the amorphous fase of
pozzolanic oxides in the reactivity of supplementary cementitious materials. It was
studied a fly ash from coal burning (FA), a fired-clay brick powder (FCP) and a comercial
metacaulim (MK). The size distribution of the material was adjusted in order to obtain a
Dso of 4 £ 2 pum, in order to adjust the granulometry of the materials with the quartz
powder (QP), that was employed in a secondary reference composition. The use of this
secondary reference allows to compare the pozzolanic materials mixtures with a
reference with the same cement consumption. The SCM were characterized by XRF, by
laser granulometry, by nitrogen adsorption method, helium gas pycnometry, and by
scanning electronic microscopy. It was also employed XRD associated with Rietveld
refinement, using the internal pattern method for phase quantifying. The SCM reactivity
was measured by Fratini Method, by TG/DTG and by compressive strength, in cement
pastes and mortars. It was found that all SCM are reactions. The total amorphous
content in general does not explain the CaO consumption, neither the mortars strength.
The amorphous alumina content shows a considerable influence on the CH consume
measured by TG, taking as reference the pastes with QP. The use of cement paste for
compressive strength tests, as well the reference with QP, allowed to evaluate the
contribution of the reactivity of SCM for the strength, and, in this case, the total
amorphous content and the amorphous Al20O3 content presented the same tendency of
behaviour: as big is the content, as big is the strength. However, this tendency it was not
observed when the amorphous SiO: is isolated, because the FCP does not have the
same behaviour. It also was observed that the high content of Fe2Os in the FCP can be
responsable for the low tax of CaO consumption observed in the Fratini method of this
SCM.

Key-words: Supplementary Cementitious Materials. Pozzolan. Amorphous. Reactivity.
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1 INTRODUCAO

Os impactos causados pela produgcdo e uso de cimento sdo ocasionados,
principalmente, pelo emprego de matérias primas oriundas de recursos naturais de
origem mineral ndo renovaveis, pelas emissdes associadas de diéxido de carbono
(CO2), bem como pelo elevado consumo energético, o que torna inevitavel a busca
por inovacgdes tecnoldgicas que minimizem estes impactos.

Pode-se exemplificar estes impactos pelo inventario de emissdes de CO2. A
industria do cimento € responsavel por cerca de 5% a 7% das emissdes
antropogénicas de CO:2 observadas nas ultimas décadas (ZHANG et al., 2018).
Conforme dados compilados por CDIAC (2016), estima-se que a producdo de
cimento no ano de 2015 tenha sido responsavel pela emissdao de 558 milhdes de
toneladas métricas de carbono na atmosfera, tendo como origem o emprego de
combustiveis fésseis como fonte energética. Este valor, conforme a mesma fonte,
corresponde a um aumento de sete vezes nas emissdes quando se compara com 0S
dados registrados no inicio da década de 70 do século XX.

Em relacao ao panorama nacional, em 2014 o Brasil ocupou a sétima posicao
no ranking mundial em producédo de cimento € a nona em producao de clinquer,
tendo por maior produtor a China, seguida pela india e Estados Unidos,
respectivamente. (USGS, 2015).

Uma das estratégias para a minimizacao da emissao de CO2 associadas ao
emprego de cimento tem sido a reducao do fator clinquer, uma vez que a ele tem-se
associada ainda as emissdes quimicas de CO2 em funcédo da descarbonatacdo do
calcario na sua sinterizacao. Esta reducao tem sido tradicionalmente realizada com
a utilizacdo de materiais cimenticios suplementares (MCS). Entre eles tém-se as
pozolanas, que sao materiais ricos em SiOz2 e Al203, que reagem com o Ca(OH)z,
gerado durante a hidratacdo do cimento, para produzir silicatos e aluminatos de
célcio hidratados adicionais. (WALKER; PAVIA, 2011). Estes compostos sdo 0s
principais responsaveis pela resisténcia do cimento hidratado. Ou seja, a sua
formacgao adicional e a densificacdo da matriz, tanto pelo preenchimento dos vazios
pelos produtos adicionais quanto por um eventual efeito filer, aumentam a
resisténcia da pasta. Assim, o emprego de pozolanas, assim como outros MCS,
podem contribuir para a garantia das resisténcias dos cimentos mesmo com a

reducao do teor de clinquer nos mesmos.
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As melhorias observadas nas propriedades de concretos e argamassas, além
do aumento da resisténcia a compressao, sdo a reducado da absorcado de agua, a
diminuicao da penetracao de ions cloreto e reducao na taxa de liberacao de calor de
hidratacdo, e, como consequéncia, a melhora da durabilidade. (RAMLOCHAN et al.,
2004; RASHAD, 2013; SHAFIQ et al., 2015; HADDAD; ALSHBUOL, 2016).

Os MCS, em especial as pozolanas, podem ter origens diversas, desde
pozolanas naturais até residuos que atendam as caracteristicas essenciais para
serem adotados como tais. A avaliagdo da potencialidade de MCS como pozolanas,
e a sua classificacao, sdo estabelecidos por normas técnicas, como a NBR 12653
(ABNT, 2014) e a ASTM C618 (ASTM, 2017), que estabelecem requisitos e critérios,
quimicos e fisicos, aos quais os materiais devem atender. Dentre eles esta o
percentual minimo que a soma de SiO2, Al203 e Fe203 (ZS,A,F) deve apresentar. As
cinzas volantes (CV), que fazem parte das pozolanas classe C, e as argilas
calcinadas, pozolanas da classe N, devem conter 70% ou mais destes 6xidos na sua
COMPOSIGao.

No entanto, percebe-se que, mesmo atendendo os critérios quimicos de teor
de ZS,AF, percebe-se diferencas no comportamento pozolanico dos materiais.
Estas diferencas podem estar associadas a questdes fisicas e mineraldgicas. Sabe-
se que a reatividade das adigdes pozolanicas, em temperatura normal (MEHTA;
MONTEIRO, 2014), estd vinculada a presenca de fases amorfas, uma vez que
somente esta parcela participa das reacdes de hidratacao (KEPPERT et al., 2017),
com destaque, em geral para o teor de silica amorfa do material (WALKER; PAVIA,
2011).

Contudo, nota-se uma escassez de trabalhos que analisem a influéncia da
composigao quimica da fase amorfa das pozolanas e sua parcela de contribuicao

nas reacgoes.
1.1 JUSTIFICATIVA

Neste sentido, visando os efeitos positivos da utilizacdo de MCS, muitos
materiais provenientes de residuos industriais como a cinza volante (CV), o residuo

de ceramica vermelha (RCV), escérias e outras cinzas produzidas a partir de varios
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residuos agricolas como cinza da casca de arroz (CCA) e cinza do bagaco de cana-
de-acucar (CBCA) tém sido testadas como adicbes pozolanicas.

A melhoria obtida através da inclusdao de CV pode ser verificada em varios
trabalhos cientificos na area de concretos e argamassas, como é o caso dos
estudos realizados por Jaturapitakkul et al. (2004), Rukzon e Chindaprasirt (2014),
Vayghan et al. (2016), Leklou et al. (2016), Zheng et al. (2017). No trabalho de
Jaturapitakkul et al. (2004), por exemplo, adotaram-se teores de substituicdo de
15%, 25%, 35% e 50%. Nas substituicdes de 15% a 35% os concretos obtiveram
resisténcias a compressao maiores que as dos concretos de referéncia em todas as
idades, até 180 dias. Os concretos com teores de substituicdo de 25% apresentaram
as maiores resisténcias.

A composicao quimica das CV influenciara sua reatividade pozolanica. Em
relagdo 4s CV com baixo teor de calcio, as CV ricas em calcio apresentam maior
reatividade (METHA; MONTEIRO, 2015). Quanto aos 6xidos pozolanicos, as CV
classe C e classe F apresentam entre 11,8 a 46,4 e 37,0 a 62,1 de silica,
respectivamente, e 2,6 a 20,5 e 16,6 a 356 de alumina (HEMALATHA;
RAMASWAMY, 2017).

Uma das fontes alternativas mais promissoras de MCS é a utilizacdo de
argila ativada termicamente, seu emprego proporciona beneficios técnicos,
ambientais e econdmicos. Avet et al. (2016) afirmam que as argilas calcinadas se
apresentam como uma alternativa promissora para aumentar os niveis médios de
substituicdo parcial do cimento por pozolanas. As argilas cauliniticas possuem uma
reatividade pozolanica significativa, e a ativacao térmica em temperaturas na ordem
de 650°C a 800°C leva a formacao de uma fase altamente reativa, a metacaulinita,
que leva o material a ser denominado metacaulim (MK). Devido as suas
caracteristicas, diversas pesquisas vém estudando os beneficios do uso deste
material em cimentos e concretos (DUAN et al.,, 2013; GUNEYISI et al., 2008;
MOROPOULOU et al., 2004; VELOSA et al., 2009;).

As argilas calcinadas podem ser obtidas ainda através de residuos da
industria de ceramica vermelha, que, no Brasil, devido a grande disponibilidade vém
se tornando uma alternativa atrativa, sendo objeto de recentes estudos (GARG;
SKIBSTED, 2016; GONGCALVES, 2007; HANSEN, 2016; OLIVEIRA te al., 2014;
SEBASTIANY, 2014; SOUZA, 2003; SOUZA; DAL MOLIN, 2005). A principal

diferenca que o RCV apresenta em relacdo ao MK é a composicao quimica. No
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trabalho de Hansen (2016) esta diferenca pode ser observada através dos
resultados de caracterizacdo quimica. O RCV e o MK apresentam teores de Al203
de 20,83% e 32,81%, respectivamente, teores de SiO2 de 62,05% e 57,50%,
respectivamente, e teores de Fe20s, de 11,31% e 2,13%, respectivamente. Esta
diferenca na composicdo quimica pode ter sido responsavel pela diferenca na
reatividade das argilas avaliadas pela autora.

Como visto, os materiais mais comuns empregados como MCS, utilizados
atualmente, sdo subprodutos industriais. Na maioria dos casos a qualidade destes
materiais ndo pode ser controlada durante sua producao, resultando em materiais
com caracteristicas variadas. Logo, a caracterizacao fisica, quimica, mineraldgica e
morfolégica é importante para conhecer seu potencial e otimizar seu uso na
producao de concretos e argamassas (ARVANITI et al., 2015a).

A avaliagdo da reatividade de materiais pozolanicos, como CV, RCV e MK é
cada vez mais importante devido a necessidade de produtos cimenticios mais
sustentaveis. Desta forma, uma vasta gama de métodos para avaliar a atividade
pozolanica foi relatada na literatura. Observou-se que € comum a utilizacado de mais
de um método para investigar a atividade pozolanica, dentre eles, os estudos
empregam pelo menos um método quimico, que mega o consumo de Ca(OH)z2 ao
longo do tempo e outro que mega uma propriedade fisica ou mecanica como, por
exemplo, resisténcia a compressao, indicando a extensao da atividade pozolanica
(KARIM et al., 2016; LANGAN et al., 2002; LIGUORI et al., 2015; PARROTT et al.
1990; QUARCIONI et al., 2015; RAHHAL; TALERO, 2010; ROCHA et al., 2016;
TIRONI et al., 2013;).

No trabalho desenvolvido por Snellings e Scrivener (2016), os autores
investigaram a reatividade de diferentes MCS. O MK, a CV, a escoéria de alto forno
(EAF), uma pozolana natural (PN) e PQ obtiveram somatério dos 6xidos pozolanicos
de 97,91%, 95,50%, 49,67% e 87,48%, respectivamente. Quanto ao teor de amorfos
do MK, CV, EAF e PN, os mesmos obtiveram 93%, 71%, 99% e 84%,
respectivamente, o PQ foi considerado um material essencialmente cristalino. No
ensaio mecanico aos 28 dias, a contribuicao da resisténcia a compressao dos SCMs
seguiu a ordem MK>EAF>PN>CV>PQ, assim apresentada por Snellings e Scrivener

(2016). Através dos resultados obtidos pelos autores, percebe-se que o teor de
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amorfos gerou maior influéncia na reatividade dos materiais que o somatério dos
oxidos pozolanicos.

Como ja mencionado, sabe-se que apenas a fracdo amorfa das pozolanas
sera reativa. Desta forma, questiona-se: o somatoério de éxidos pozolanicos pode ser
considerado como um indicativo da reatividade das pozolanas? A composicao
quimica da fragcdo amorfa exerce influéncia na reatividade das pozolanas? A
composi¢ao quimica e mineralégica leva a diferentes comportamentos na atividade

pozolanica conforme o método de avaliagdo empregado?

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem por objetivo geral avaliar de forma comparativa a influéncia
da composicao quimica e da fragdo amorfa dos 6xidos pozolanicos na reatividade de

diferentes materiais cimenticios suplementares silico-aluminosos.

1.2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos desta pesquisa visam:

a) Caracterizar  quimicamente, fisicamente, mineralogicamente e
morfologicamente os MCS;

b) Avaliar o potencial pozolénico dos MCS;

c) Analisar a influéncia das caracteristicas das pozolanas no comportamento
pozolanico;

d) Avaliar a contribuicdo efetiva da reatividade das adicbes para o
desempenho mecanico das pastas de cimento;

e) Avaliar a atividade pozolanica em fungdo de mistura padrdo com mesmo
consumo de cimento;

f) Estabelecer uma relagcdo entre as caracteristicas das pozolanas e os
diferentes métodos de determinacéo da atividade pozolanica.
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1.3 DELIMITACAO DA PESQUISA

Em fungdo das varidveis que influenciam nos resultados das analises,

apresentam-se as delimitacdes da presente pesquisa:

a)

d)

Nas analises, foi empregado o cimento CP V-ARI, que possui até 5% de
filer calcario, isolando o efeito da reacdo dos carbonatos de calcio com os
aluminatos;

Foram empregadas apenas trés tipos de adicbes minerais silico-
aluminosas, sendo elas o metacaulim, por ser uma pozolana comercial e
por conter uma quantidade expressiva de silica e alumina, residuos de
ceramica vermelha, por ser uma fonte alternativa de argila calcinada e ser
composta de diferentes minerais e conter um teor significativo de éxido de
ferro de e cinza volante. O emprego de diferentes pozolanas visou a
obtencéao de diferentes composi¢cdes quimicas e mineralégicas;

Foi adotado apenas o teor de 25% de substituicdo de cimento por adicao
mineral, seguindo o teor especificado pela ABNT NBR 5752:2014, sendo
também um teor compativel para a composi¢ao de cimento CP 1V;

As idades de estudo restringiram-se a 7, 28 e 63 dias, em funcédo da

execucao do programa experimental dentro do escopo de um mestrado.



2 FUNDAMENTACAO TEORICA

Na revisao bibliografica deste trabalho foram explorados temas relevantes a
pesquisa. O objetivo foi contextualizar a respeito de materiais pozolanicos, logo,
foram abordados seus aspectos quimicos, fisicos, mineraldégicos e de estrutura
cristalina. Foram apresentados também, diferentes tipos de pozolanas, métodos de
determinacdo de sua reatividade e seu emprego como material cimenticio

suplementar.
2.1 MATERIAIS POZOLANICOS
2.1.1 Conceitos

De acordo com a ASTM 618 (ASTM, 2017) e NBR 12653 (ABNT, 2014),
pozolanas sdo materiais silicosos ou silico-aluminosos que por si s6 apresentam
pouca ou nenhuma atividade ligante, mas a temperatura ambiente, com o
refinamento de suas particulas e na presenca de agua, apresentam atividade
aglomerante, reagindo quimicamente com hidréxido de calcio (Ca(OH)z) para formar

materiais com propriedades aglomerantes (Figura 1).

Figura 1 - Esquema da reacao pozolanica

...........................................................

Produdos da hidratacao

|

|

‘ Exemplos:

| Silicato de calcio hidratado (C-S-H)

‘ Aluminato de calcio hidratado (C4AH;3)

Fonte: Dados compilados de Ramachandran et al. (2002).
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Uma vez que o material satisfaz as condic6es citadas no paragrafo anterior, é
necessario agrupa-lo de acordo com alguns critérios que facilitam uma avaliacao
prévia de seu desempenho e de suas caracteristicas quimicas e fisicas (ZAMPIERI,
1989). A NBR 12653 (ABNT, 2014) padronizou alguns critérios a serem seguidos, os
quais serao descritos adiante nos itens 2.1.2 e 2.1.3.

A NBR 12653 (ABNT, 2014) classifica as pozolanas em dois grandes grupos,
naturais: materiais de origem vulcanica, normalmente com composi¢cdo mineralégica
acida ou de origem sedimentar; artificiais: materiais submetidos a elevadas
temperaturas ou subprodutos industriais com atividade pozolanica. Ainda segundo
essa especificacdo, as pozolanas artificiais sdo subdivididas em argilas calcinadas:
argilas submetidas a elevadas temperaturas que normalmente variam entre 650°C e
800°C, com intuito de garantir sua reacao com hidréxido de calcio; cinzas volantes,
que sao residuos advindos da queima de carvao mineral, que ao serem finamente
moidos apresentam atividade pozolanica; produtos ndo convencionais, tais como
escérias siderurgicas acidas, cinzas de residuos vegetais e rejeito de carvao
mineral. A Figura 2 apresenta o esquema detalhado, elaborado por Massazza
(1993), da classificacdo dos materiais pozolanicos de acordo com a origem.

Figura 2 - Fluxograma da classificacdo das pozolanas quanto a origem

Pozolanas naturais

Materiais
. Roc,ha_s alteradosde Bochas
piroclasticas origem mista sedimentares

Rochas Materiaisde Materiaisde
coerentes origem decomposicdo
alteradas organica simples

Rochas
incoerentes

Materiais Materiaisde
argilosos origem mista

Materiais
zeoliticos

naturalmente

T
i i
i i
| Argilas H
| calcinadas H
i i
| |

Materiais
Cinzasvolante Biomassa Xisto calcinado] termicamente Silica ativa
ativados

Argila
calcinada

Pozolanas artificiais

Fonte: Traduzido de Massazza (1993, p. 186).
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A NBR 12653 (ABNT, 2014) classifica os materiais pozolanicos, tendo por

base sua origem, como mostra a Tabela 1.

Tabela 1 - Classificacdo das pozolanas

Classificacao Descricao

Pozolanas naturais e artificiais que estdo em conformidade com os
requisitos descritos na NBR 12653/2014, como alguns materiais vulcanicos

lasse N SN AN "
Cla que apresentam composi¢ao mineraldgica acida, silicosos, terras
diatomaceas e argilas calcinadas.
Classe C Cinzas volantes advindas da queima de carvao mineral, que estdo em
conformidade com os requisitos descritos na NBR 12653/2014.
Classe E Qualquer material pozolanico, que se diferem das classes anteriores,

conforme estabelecido na NBR 12653/2014.

Fonte: NBR 12653 (2014, p. 2-3).

Segundo Metha e Monteiro (2015), a reacao entre a pozolana e o Ca(OH)2 é

denominada reacao pozolanica. Com relagédo a principal reacao de formacao de C-

S-H, a comparacéao entre cimento Portland e cimento Portland pozoléanico, facilita o

entendimento das diferencas de comportamento, conforme Equacdes 1 e Equacdes

2.

Cimento Portland

CsS+H  rapido _ C-S-H + CH (1)
Cimento Portland Pozolanico

Pozolana + CH +H lento  C-S-H (2)
Onde:

CsS = Silicato tricalcico;

H = Agua;

C-S-H = Silicato de calcio hidratado;

CH = Hidroxido de calcio.

As consequéncias técnicas do emprego de cimentos pozolanicos sao

oriundas de trés aspectos da reacdo pozolanica: primeiro, reacao lenta, reduzindo o

calor de hidratacdo das pastas de cimento e o desenvolvimento da resisténcia;

segundo, ao invés de produzir CH a reacdo consome, tendo um impacto positivo na

durabilidade da pasta hidratada em ambientes acidos; e terceiro, os produtos da

reacao pozolanica sao eficientes no enchimento de espacos capilares, melhorando a

resisténcia e a impermeabilidade do sistema. A Figura 3(a) apresenta o efeito da
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adicao pozolanica em uma pasta de cimento hidratada onde “A” ilustra agregacao de
particulas de C-S-H, o “H” representa produtos cristalinos hexagonais na forma de
grandes cristais de Ca(OH)2. “C” representa vazios existentes quando os espacos,
outrora ocupados por agua, nao estao preenchidos com os produtos de hidratacao
do cimento. A Figura 3(b) apresenta pasta de cimento Portland pozolanico hidratada,
nela € possivel constatar que os vazios capilares foram preenchidos ou tiveram seu
tamanho reduzido, e os cristais de Ca(OH)2 foram substituido por C-S-H adicional de
baixa densidade (METHA; MONTEIRO, 2015).

Figura 3 - Representacao esquematica de pasta de cimento Portland hidratada (a) e
pasta de cimento Portland pozolanico hidratada (b)

Fonte: Traduzido de Metha e Monteiro (2015).

De acordo com Ramachandran et al. (2002) nas primeiras 8 horas de
hidratacdo do cimento, cerca de 25% de Ca(OH)2 sdo gerados do total produzido
aos 30 dias de idade. A Figura 4 apresenta os produtos de hidratacdo em pasta de
cimento Portland ao longo do tempo em escala logaritmica. E possivel observar que
em alguns minutos de hidratacao ja existe Ca(OH)2 disponivel para reagir com a
pozolana, caso esta esteja presente no sistema (METHA; MONTEIRO, 2008).
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Figura 4 - Curvas caracteristicas da formacao de produtos de hidratacdo em pasta
de cimento Portland, ao longo do tempo
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E /
_‘D '.r‘ CB(OH}
z \ ; - .
g ‘\ r" o ,
d 1 i o
\ e
v 5 7 Monossulfato
\ , ’,'
\ -~ ’:" ,)<\
A e A W

0

10° 10' 10* 10° 10* 10°

Idade de hidratagéao, min
Fonte: Metha e Monteiro (2015).

Contudo, as vantagens de se utilizar MCS dependera de varios fatores:
composicao quimica e mineraldgica, finura e forma das particulas, area superficial
especifica, relacdo agua/aglomerante da mistura e a quantidade de adicdo (DAL
MOLIN, 2010).

2.1.2 Caracteristicas quimicas

Os materiais que sao definidos como pozolanicos caracterizam-se nao
somente por apresentarem origens variadas, mas também por exibirem
composicoes bastante diversificadas (Snellings et al., 2012; ZAMPIERI, 1989). De
forma a possibilitar uma melhor visualizagdo da composicdo quimica e a
variabilidade dos MCSs mais usados, a Figura 4 apresenta um diagrama ternario de
Ca0-SiO2- Al20s. O teor de MgO e Fe203 séo ignorados neste diagrama. A Figura 5
também pode ser Gtil para estimar o impacto da incorporacao dos MCSs na quimica
dos cimentos misturados e pode, eventualmente, ser usada para prever os produtos
da reacgdo pozolanica destes materiais (LOTHENBACH et al., 2011; SNELLINGS et
al., 2012).
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Figura 5 - Diagrama ternario CaO-SiO2- Al2Os dos materiais cimenticios
SiO,

silica

metacaulim

cimento Portland

Ca0 filer calcario

Al;03

Fonte: Traduzido de Lothenbach et al. (2011, p. 1245).

NBR 12653 (ABNT, 2014) estabelece alguns requisitos quimicos a serem

seguidos pelos materiais pozolanicos, os quais sao apresentados na Tabela 2.

Tabela 2 - Exigéncias quimicas segundo a NBR 12653:2014

Propriedades (%) Classes de material pozolanico

N C E
SiO2+Al03+Fex03 =270 =270 =50

SOs <4 <5 <5

Teor de umidade <3 <3 <3

] Perda ao fogo <10 <6 <6
Alcalis disponiveis em Na.O <15 <15 <15

Fonte: Adaptado de NBR 12653 (2014).

Massazza (1994) explica que o percentual de SiO2 presente nas fases ativas
€ um dos principais fatores que influenciam no potencial pozolanico de um material.
O percentual de silica esta relacionado com a cal consumida e pode variar entre
45% a 85%. O autor salienta que o papel desempenhado por outros compostos,
como a alumina, ao longo do tempo de conclusédo da reacao pozolanica nao devem
ser negligenciados.

A SiO2 e a Al03 encontrados em materiais pozolanicos, ao serem
combinados com Ca(OH)2 e agua formam C-S-H e C-A-H. A reatividade dos
materiais pozolanicos pode ser influenciada por varios fatores, todavia, estudos

indicam que a reacao pozolanica depende principalmente do SiO2 e do Al203
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disponiveis para reagir com CH (MATIAS et al, 2014a; HEMALATHA;
RAMASWAMY, 2017).

Adicoes de MCS sao conhecidas por reduzir a expansao e a degradagao do
concreto devido a manifestagcdes patoldgicas. Todavia, estudos apontam que
materiais ricos em Al203 sdo mais eficazes no controle da expansao do que aqueles
compostos apenas por SiO2 (CHAPPEX; SCRIVENER, 2012a; CHAPPEX;
SCRIVENER, 2012b; CHAPPEX; SCRIVENER, 2013; RAMLOCHAN et al., 2003;
RAMLOCHAN et al., 2004;).

A espectroscopia de fluorescéncia de raios X (FRX) permite ter uma andlise
elementar dos 6xidos presentes em uma amostra, de acordo com Zéaleska et al.
(2018), € o meétodo mais adequado para este fim. Segundo os autores, na
composi¢ao dos 6xidos obtidos, a SiO2 e Al2Os devem prevalecer, caso contrario, o
material ndo seria capaz de reagir com o Ca(OH)2 para formar as fases de CSH e
CAH. Desta forma, um limite inferior para o conteudo de SiO2 e Al203 deve ser
levado em consideracdo. O critério simples estipulado pela NBR 12653 (ABNT,
2014) e ASTM C618 (ASTM, 2017) determina que o somatério dos Oxidos de
SiO2+Al203+Fe203 presentes nas pozolanas deva ser de no minimo 70% em massa.
Este requisito é util em uma avaliacao basica da presenca de SiO2z e Al20s.

A NBR 12653 (ABNT, 2014) controla os teores de SOs e de N20, visto que, a
presenca desses elementos quando encontrados em quantidades acima do
especificado em norma podem prejudicar as matrizes cimenticias, provocando
expansao nas primeiras horas de hidratacdo das particulas de cimento Portland,
podendo provocar fissuragdes, acarretando na perda de resisténcia e reducédo da
durabilidade (TOSUN, 2006; SILVA; KUPEIMAN, 2008).

De acordo com Zaleska et al. (2018), os materiais pozolanicos podem
apresentar compostos como sulfatos e élcalis. No entanto, de acordo com os
autores, esses componentes podem nao afetar negativamente as propriedades
pozolanicas do material. Se as analises do potencial pozolanico forem positivas, os
autores recomendas testes adicionais para investigar a influéncia das adicoes em

matrizes cimenticias.
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2.1.3 Caracteristicas fisicas

O desempenho de MCS no concreto € dependente de suas caracteristicas
fisicas e quimicas, que variam de acordo com a natureza e fonte dos mesmos. A
finura € uma das propriedades fisicas mais importantes no controle da reatividade
dos MCS, e no desenvolvimento da resisténcia de misturas com aglomerantes. De
acordo com Arvaniti et al. (2015b), a reducdo do tamanho médio da particula
aumenta a taxa de dissolucdo do MCS, contribuindo com o aumento da atividade
pozolanica, tendo por consequéncia o desenvolvimento de produtos de hidratacao
mais fortes que conferem ao concreto o aumento do seu desempenho a longo prazo.
As particulas de dimensfes reduzidas, inferiores a 10 pum por exemplo, facilitam
também a nucleacdao e o crescimento de produtos de hidratagdo do cimento nas
superficies do MCS, colaborando com a aceleracdo de hidratacdo precoce do
cimento, contribuindo com o desenvolvimento da forga (STARK; MUELLER, 2003).

Ramlochan et al. (2003) explicam que a finura da pozolana influencia na
velocidade que o AlzO3 se torna disponivel para reacédo, o que pode ser benéfico
para aumentar a velocidade de desenvolvimento das resisténcias. No entanto, no
que concerne a durabilidade, Arvaniti et al. (2015b) destacam que a reducdo do
tamanho das particulas dos MCS para além do valor 6timo, além de contribuir com o
aumento dos custos devido a moagem, pode induzir a um aumento do teor de poros
capilares, o que pode levar ao aumento da taxa de absorcdo de agua das misturas
de concreto, afetando a retracdo e a durabilidade.

O primeiro principio no qual se baseia a melhoria da resisténcia de um
material poroso é a reducao da porosidade. Em materiais granulares, isto pode ser
feito simplesmente aumentando a distribuicdo de tamanho das particulas. Sendo
assim, devido ao menor tamanho das particulas das pozolanas (em alguns casos de
10 a 100 vezes menor que os graos de cimento) € possivel que o material atue na
forma de filer, preenchendo espacos vazios entre 0s graos de cimento, reduzindo a
porosidade na matriz, o que implica em uma menor permeabilidade de fluidos no
concreto (VERNET, 2004; SCRIVENER; KIRKPATRICK, 2008).

Corroborando com os autores supracitados, Liu et al. (2018) afirmam que com
a diminuicdo do tamanho das particulas dos MCSs a area superficial e os produtos

de hidratagdo aumentam gradualmente. Portanto, pode-se deduzir que ndo ocorre
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um incremento na resisténcia a compressao a partir de determinada dimensao dos
MCSs. A Figura 6 apresenta o diagrama esquematico do efeito do tamanho das

particulas dos MCSs na resisténcia a compressao das pastas de cimento.

Figura 6 - Diagrama esquematico do efeito do tamanho das particulas dos MCSs na
resisténcia a compressao das pastas de cimento

8

Resisténcia a compresséo
relacionada a hidratagdo dos MCS

Resisténcia a compressao
relacionada ao refinamento do
tamanho de particula dos MCS

Resisténcia & compresséo relacionada as
caracteristicas inerentes dos MC3

-

Contribuigao na resisténcia a compressao

Tamanho de particula dos MC$S

Fonte: Traduzido de Liu et al. (2018).

A Figura 7 (a) apresenta o esquema de empacotamento onde, pequenas
particulas ocupam os espacos deixados entre as maiores, entretanto, em concretos
feitos apenas com tal arranjo de empacotamento, a trabalhabilidade é afetada
negativamente. A Figura 7 (b) mostra que, para combinar a reducao da porosidade
com boa trabalhabilidade é necessario aumentar a proporcao de finos, assim,
havera a separagdo das particulas maiores permitindo que elas se movam
(VERNET, 2004).

Figura 7 - llustracao esquematica de (a) empacotamento e (b) empacotamento
espacado

(@) (b)
Fonte: Vernet (2004, p. 326).
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As caracteristicas primarias avaliadas em p6s sao area superficial especifica,
forma, densidade e distribuicdo do tamanho das particulas. A superficie especifica é
a propriedade mais comum usada para descrever a finura do cimento e de MCS.
Todavia, nao fornece informacdes da distribuicio real do tamanho das particulas,
um parametro importante no desempenho do concreto (STARK; MUELLER, 2003).

A fragmentacao das particulas dos MCS € necessaria para ativar as reacoes
quimicas, estas reacdes sao proporcionais a superficie especifica do material, que
geralmente varia com o inverso do tamanho das particulas (CALLIGARIS et al.,
2015).

A maneira mais simples de avaliar a finura dos MCS ¢é através de uma analise
de peneiramento, ja que ndao € necessaria instrumentacao especializada, utilizada
em outros métodos. Todavia, a informacdo obtida a partir da analise de
peneiramento € mais limitada do que a obtida através de métodos mais sofisticados,
ja que, o procedimento de analise de peneiramento mais utilizado emprega apenas
um tamanho de peneira (ARVANITI et al., 2015a).

A NBR 12653:2014, por exemplo, estabelece o percentual maximo de 20% de
material retido na peneira de 45um, sendo este o0 Unico parametro fisico para
classificacdo de uma pozolana. De acordo com a norma, o método de peneiramento
também pode ser usado como uma alternativa de calcular a area através dos
diametros das particulas, entretanto, € um método considerado rudimentar. A ASTM
C618 (ASTM, 2017) especifica 0 maximo de 34% em massa de material retido na
peneira de 45um.

A analise de tamanho de particula através da analise de imagem por
microscopia é uma técnica de medida direta que possibilita a realizagdo de medidas
relativas ndo s6 ao tamanho, mas também a forma das particulas. O método é
bastante Gtil quando os graos sdo muito pequenos (1 a 25 um) ou estao inseridos
em matriz solida (KING, 1984).

A técnica supracitada requer a analise de uma quantidade estatisticamente
significativa e o processo é composto por algumas etapas: (1) preparo da amostra,
(2) formacdo da imagem, (3) aquisicdo e digitalizacdo da imagem, (4) pré-
processamento e realce, (5) segmentacdo, (6) pds-processamento, (7) realizacao

das medidas (formato, tamanho, contagem ou outro parametro adotado pelo
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laboratorista) e (8) processamento, andlise e apresentacdo dos dados (PAPINI,
2003).

Existem métodos utilizados para caracterizar particulas de cimento Portland
que normalmente sdo adotados para caracterizagdo de MCS. Contudo, estes
métodos podem nao ser suficientemente precisos para caracterizar estes materiais.
Como é o caso do método de permeabilidade ao ar (método de Blaine). Este método
parte do principio que as particulas do material ensaiado sdo esféricas, logo, em
particulas que possuem morfologia lamelar, por exemplo, o método pode nao ser
preciso nos resultados (OLIVEIRA, 2007). O método de Blaine é vastamente
utilizado na determinagdo da superficie especifica de materiais em po, no Brasil é
regulamentado pela NBR 16372 (ABNT, 2015).

Neste método, a finura do cimento € determinada como superficie especifica,
observando-se 0 tempo necessario para que uma quantidade fixa de ar flua através
de uma camada de cimento compactada, de dimensdes e porosidade especificadas
(NBR 16372:2015).

O método de Blaine & comparativo, portanto, € necessaria uma amostra
referéncia, com superficie especifica conhecida para calibracdo do aparelho. O
material referéncia deve ter forma, distribuicdo de tamanho de particula e superficie
especifica semelhantes as do material ensaiado, caso contrario, ndo sera uma
comparagéo valida (ARVANITI et al., 2015a; NBR 16372:2015).

O método de Blaine é considerado simples e rapido (POTGIETER,;
STRYDOM, 1996). No entanto, sofre de uma série de limitagées, o método néo é
indicado a materiais que apresentem particulas muito finas ou micro-porosas, nao
considera areas em locais cbncavos e poros internos conectados com a area
externa, o que resulta, em alguns casos, em uma superficie especifica inferior a real
(MEDINA, 2011).

Em contraste com o método de Blaine, a técnica desenvolvida por Stephen
Brunauer, Paul Hugh Emmett e Edward Teller, denominado BET em homenagem
aos criadores, € uma medida representativa da superficie especifica. Baseia-se na
técnica de adsorcdo de um gas na superficie de um sélido, incluindo poros
superficiais e fissuras que as moléculas de gas tenham acesso. O nitrogénio é o gas
mais utilizado, mas qualquer outro gas inerte, a principio, pode ser empregado
(ARVANITI et al., 2015b).
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O método de BET, consiste na determinacdo da quantidade de adsorbato
para formar uma camada monomolecular sobre a superficie do material avaliado.
Para este fim sao utilizadas equacdes a partir de isotermas, através das quais, pode-
se avaliar o numero necessario de moléculas para formar uma monocamada. A area
ocupada pela molécula do gas é conhecida (estimada), podendo-se calcular a
superficie especifica do material (SANTANA et al., 2012).

Antes da andlise BET é necessario remover gases e vapores da amostra, ja
que os mesmos podem interferir na determinacao da superficie especifica. Esse
procedimento é conhecido como desgaseificacdo. Normalmente, as amostras sao
desgaseificadas, antes das medicdes, por aquecimento a uma dada temperatura. A
temperatura usada na desgaseificacdo dependera do material ensaiado, podendo
ser conduzida a temperatura ambiente (20°C a 25°C) quando as analises sao feitas
em materiais que podem sofrer alteracdes estruturais quando submetidos a
elevadas temperaturas (CLAUSEN; FABRICIUS, 2000).

2.1.4 Caracteristicas mineraldgicas e estrutura cristalina

A reacdo pozolanica € governada pelos conteudos de SiO2+Al203 e a
superficie especifica da pozolana, como relatado anteriormente, no entanto, de
acordo com Massazza (1993), isso s6 se aplica aos estagios iniciais da reacao
pozolanica, enquanto que em idades mais longas, a reagao pozolanica é controlada
principalmente pelo conteudo ativo de SiO2+Al203. Todavia, de acordo com Walker e
Pavia (2011) uma fragdo da SiO2 e da Al203 pode nao ser ativa, logo, a composi¢cao
quimica ndo pode ser investigada isoladamente e, desta forma, a mineralogia e o
total de amorfo das pozolanas devem ser levados em consideracao.

Segundo Keppert et al. (2017), o parametro mais importante que afeta a
qualidade das adicbes pozolanicas € o conteudo das fases amorfas, visto que,
somente a parte amorfa participa das reacdes de hidratacdo, os minerais cristalinos
constituem um componente passivo, isto é, atuam como filer.

De acordo com Massazza (1994), a atividade pozolanica de um material
dependera de dois fatores, os quais sdo: quantidade maxima de Ca(OH)2 que uma
pozolana pode combinar e a taxa de ocorréncia em funcdo do tempo. Estes fatores
dependem da natureza das pozolanas, e principalmente, da qualidade e quantidade

das fases ativas (grau de amorfismo). Um exemplo pratico é o caso da cristobalita e
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quartzo. Ambos sao constituidos de silica, porém a cristobalita apresenta maior
reatividade em comparagao ao quartzo. A Figura 8 apresenta o arranjo molecular de

estruturas cristalina e amorfa compostas de silica.

Figura 8 - Representacoes esquematicas de estruturas cristalina e amorfa da silica

Si0, (Cristal) Si0, (Amorfo)
Quarzo Vidro

Fonte: Pontes (2011, p. 19).

Walker e Pavia (2011) avaliaram as propriedades que afetam o desempenho
das pozolanas. As propriedades avaliadas foram: tamanho das particulas, superficie
especifica, estrutura amorfa, composicdo quimica e mineralégica. Os autores
concluiram que as pozolanas mais amorfas sdo as mais reativas e que o grau de
amorfismo determina a atividade pozolanica em extensao superior a qualquer outra
propriedade da pozolana. A Figura 9 apresenta o resultado obtido pelos autores,
nela observa-se que a reatividade da pozolana esta relacionada com o teor total de
SiO2 (a) mas que o teor de amorfo apresenta influéncia mais significativa (b) na
reatividade das pozolanas avaliadas.

A Figura 9 apresenta o resultado obtido pelos autores, nela observa-se que o
aumento do teor de silica da pozolana resulta em indices mecéanicos mais altos. No
entanto, existem duas excecbes significativas: escéria granulada de alto forno
(GGBS) e argila calcinada (AC). A alta resisténcia que as argamassas com estas
duas pozolanas conferem pode ser atribuida ao seu efeito de preenchimento fisico
(elas estao entre as que apresentam menor finura e maior area superficial) e a sua
reatividade quimica (a AC possui 0 mais alto indice quimico, enquanto a GGBS
contém pelo menos 75% mais calcio do que qualquer outra pozolana).
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Figura 9 - Relacao entre o teor de silica e a reatividade (indice mecénico) (a) e
relacao entre aumento do contetudo de amorfo e reatividade (indice mecanico) (b)
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Fonte: Adaptado e traduzido de Walker e Pavia (2011).

A difragao de raios-X (DRX) é uma analise que fornece resultados das fases
cristalinas presentes nos materiais analisados. As principais vantagens desta técnica
€ a facilidade e velocidade de medi¢do e sua precisdo em comparacao a meétodos
tradicionais (Snellings et al, 2014).

Gobbo (2009) descreve que a quantificacdo das fases a partir do DRX é
realizada através das intensidades dos picos do difratograma, que apresentam uma
relacao caracteristica da estrutura cristalina de cada fase presente e representam
também a proporcdo das fases na amostra. O autor salienta que a presenca de
grandes quantidades de fases amorfas altera a linha de base horizontal
(backgraound) dos difratogramas, causando seu arqueamento, o qual recebe o
nome de “halo de amorfismo”, comum em difratogramas de materiais pozolanicos.
Em estruturas cristalinas os difratogramas nao apresentam esta alteragdo, € o
backgraound permanece horizontalizado. A Figura 10 apresenta os difratogramas
obtidos através da técnica de DRX, por Gualtieri et al. (2015), para amostra de (a)
metacaulim e (b) calcario. No difratograma do MK é possivel observar o
arqueamento da linha de base horizontal, causada pela fase amorfa caracteristica

deste material, o calcério, por sua vez, apresenta estrutura cristalina.
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Figura 10 - DRX do (a) particulas amorfas e (b) particulas cristalinas
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Fonte: Traduzido de Gualtieri et al. (2015).

O método do padrdo interno tem sido o mais utilizado na analise dos
resultados de DRX para quantificacdo do teor de material amorfo. Neste método, as
intensidades dos picos caracteristicos das fases cristalinas das amostras sao
relacionadas com o padrao interno. A anadlise é realizada através da adicdo de um
padrao interno, como por exemplo 6xido de zinco (ZnO), fluoreto de litio (LiF) e
fluoreto de calcio (CaFz), onde é fundamental que os picos do padrdo interno nao se
sobreponham sobre os picos da amostra a ser analisada (GOBBO, 2009; HOPPE
FILHO, 2008; IBANEZ et al., 2013).

Ao se aplicar o método do padrdo interno juntamente com o método de
Rietveld, é possivel obter diversas informacées sobre as fases presentes na
amostra, tais como suas caracteristicas cristalograficas, tamanho de cristalito, grau
de deformacéo estrutural, quantificacdo das fases cristalinas e conteido de amorfo.
A proporcdo da fase amorfa pode ser obtida através do calculo de cristalinidade,
onde o somatério das areas dos picos cristalinos e a area liquida do halo de amorfo
sao medidos (CORDEIRO et al., 2014; GOBBO, 2009; GOMES, 2016).

A composicao quimica da por¢cao amorfa tem sido estimada com base nos
teores dos éxidos determinados na amostra, através da técnica de FRX, e no
conteudo dos minerais presentes, obtido a partir do refinamento de Rietveld. Desta
forma, os teores dos O6xidos presentes na fase amorfa sdo calculados como a

diferenca entre o teor de 6xido determinado pela FRX e os teores dos 6xidos que
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foram detectados na fase cristalina (KEPPERT et al, 2017; SINGH;
SUBRAMANIAM, 2016a; SINGH; SUBRAMANIAM, 2016b). Keppert et al. (2017)
afirmam que este processo fornece apenas estimativas pois o limite de deteccéao da
técnica de DRX é cerca de 1%.

2.1.5 Meétodos de determinacao da reatividade dos MCS

As adicbes minerais empregadas em concretos e argamassas acarretam a
necessidade da realizacdo de estudos criteriosos sobre as propriedades destas
adigcdes, ja que as mesmas influenciam diretamente as propriedades dos materiais
com elas produzidos. Denomina-se “atividade pozolanica” como sendo o parametro
que avalia a reatividade da pozolana, ou seja, a sua capacidade de se combinar com
uma determinada quantidade de Ca(OH)2 formando produtos silico-aluminosos
adicionais na pasta hidratada.

De acordo com Donatello et al. (2010), a atividade pozolanica pode ser
determinada por métodos diretos e indiretos. Os métodos indiretos podem avaliar as
propriedades fisicas e mecanicas de uma amostra como, por exemplo,
condutividade elétrica e resisténcia a compressao. Os métodos diretos, por sua vez,
avaliam a atividade pozolanica através do monitoramento da presenca de Ca(OH)z e
0 quanto ela reduz em fungdo do tempo a medida que a reacdo pozolanica
prossegue. Andlise termogravimétrica, difracao de raios-X e Frattini sdo exemplos de
métodos diretos de avaliacdo da atividade pozolanica. Os métodos que serado
apresentados adiante baseiam-se na ideia de que as pozolanas tém a capacidade
de reagir com hidroxido de calcio formando materiais com propriedades
aglomerantes (PONTES, 2011).

2.1.5.1 2.1.5.1 Métodos quimicos

2.1.5.1.1 Método de Chapelle

O método de Chapelle é quantitativo e direto, expressando o resultado em
miligrama de Ca(OH)2 fixado por grama do material. Indiretamente, também
expressa o efeito da finura do material em sua reatividade pozolanica, sendo este
um fator para a escolha do método em relacdo ao de Fratini (método quimico
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abordado no item 2.2.1.2) (ZALESKA et al., 2018). De acordo com a norma NBR
15895 (ABNT, 2012), para o material ser considerado pozolanico o valor minimo de
fixacdo de Ca(OH)z2/grama de amostra é de 436 mg.

No Brasil o método de Chapelle modificado é normatizado pela NBR 15895
(ABNT, 2010). Este método propde que a mistura de 1g de pozolana com 2 g de
CaO em 250 ml de agua destilada, isenta de CO2, sejam adicionadas dentro do
frasco Erlenmeyer hermeticamente fechado e submetido a banho-maria pré-
aquecido a temperatura de 90+5°C, mantido em agitacao a temperatura constante
durante 16 horas. Apds as 16 horas é adicionada 250 ml de solugdo de sacarose,
agitada por 15 min e filtrada. O célculo do indice de atividade pozolanica Chapelle é
realizado pela Equacéao 3.

Ca(OH), — sSimAL 1,32 (3)

m,

1

Onde:

mz2 é a massa de material pozolanico, expressa em gramas (g);

V2 é o volume de HCI 0,1 M consumido no ensaio com amostra, expresso em
mililitros (mL);

V3 € o volume de HCI 0,1 M consumido no ensaio em branco, expresso em
mililitros (mL);

Fc é o fator de correcao do HCI para uma concentragéo de 0,1 M;

1,32 é a relacdo molecular Ca(OH)2/CaO.

O ensaio de Chapelle avalia a pozolanicidade de um material baseando-se na
reacdo quimica cal-pozolana. Segundo Quarcioni et al. (2015), o método proposto
originalmente por Chapelle avalia a solucdo contendo a proporcao pozolana:CaO
1:1, esta proporgéo é alterada no método de Chapelle modificado para 1:2, tornando
a avaliacao entre amostras mais precisa. A segunda alteracao que o método sofreu
foi o incremento de agitacao constante (MADALENA, 2013).

Garcia (2013) realizou estudo comparativo entre as duas propor¢cdes de CaO.
De acordo com o autor, ao se empregar a proporcao 1:2, conforme normatizado pela
NBR 15895 (ABNT, 2010), os resultados apresentaram um comportamento mais
acentuado de valores, levando o autor a supor que a fixacdo de calcio pela pozolana
foi favorecida resultando em maior quantidade de CaO disponivel para reagir com a
pozolana, favorecendo a atividade pozolanica das argilas calcinadas em diferentes

temperaturas e ensaiadas nesta condic¢ao (Figura 11).
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Figura 11 - Resultado do ensaio Chapelle comparando duas propor¢cées de CaO
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Fonte: Garcia (2013, p. 126).

2.1.5.1.2 Método de Fratini

Fratini & considerado um método direto, criado por Nicola Fratini, para avaliar
a pozolanicidade de cimentos. Embora o método de Fratini tenha sido criado para
avaliar a atividade pozolanica do cimento, este método vem sendo amplamente
utilizado para medir a atividade pozolanica de argilas calcinadas (DONATELLO et
al.,, 2010; PONTES, 2011; SNELLINGS; SCRIVENER, 2016; TIRONI et al., 2012;
TIRONI et al.,, 2013; TIRONI et al., 2014; TIRONI et al., 2017;) e cinza volante
(CARSANA et al.,, 2014; DONATELLO et al.,, 2010; PONTES, 2011; RAHHAL;
TALERO, 2004; SNELLINGS; SCRIVENER, 2016; ZALESKA et al., 2018).

Dentre os métodos de titulacdo quimica, o teste de Fratini &€ padronizado e
determina com precisdo a atividade pozolanica de cimentos com adigdo. O teste
mede o consumo de CH liberado durante a hidratacdo do cimento Portland,
apresentando uma sensibilidade as caracteristicas quimicas das pozolanas e a
presenga de alumina da mistura (TIRONI et al., 2013).

De acordo com a NBR 5753:2016, que regulamenta o método no Brasil, o
ensaio deve ser realizado em ambiente estatico a temperatura constante. A
determinacao da concentracao de CaO e OH é realizada por titulagdo em amostras
compostas por 20 g de material cimenticio e 100 ml de agua deionizada a 40 °C, que
permaneceram armazenadas em estufa com mesma temperatura até 8 e 15 dias,

porém, se o resultado do ensaio aos 8 dias for satisfatério € desnecessaria a
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continuacao do ensaio aos 15 dias. A curva que representa a solubilidade de ions
célcio na presenca de alcalis € regida pela Equacédo 4. A Figura 12 apresenta o
grafico de pozolanicidade segundo o ensaio de Fratini.

350

CaOl=———

A= om-130) )
Onde:

CaO = ions célcio (expressos como 6xido de calcio), expressos em milimoles

por litro (mmol/L);

OH = concentracdo de ions hidroxila, expressa em milimoles por litro
(mmol/L).

Figura 12 - Grafico de pozolanicidade segundo o ensaio de Fratini
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Fonte: Pontes (2011, p. 23).

De acordo com a NBR 5753 (ABNT, 2016), caso nao se disponha do grafico
de Fratini a analise pode ser realizada a partir da comparacao entre o CaO obtido
em ensaio e a maxima concentracao tedrica calculada a partir da Equacéao 4. Desta
forma, o cimento sera considerado pozolanico quando o CaO obtido em ensaio for
inferior ao calculado.

Os resultados situados abaixo da curva de solubilidade indicam a remocao de
Ca?* da solugédo que é atribuida a atividade pozolanica. Os resultados situados na
curva de solubilidade apresentam zero atividade pozolanica e os resultados acima
da linha correspondem a nenhuma atividade pozolanica. E fundamental ndo haver
outra fonte de calcio soluvel presente no sistema, pois a lixiviacdo do calcio
invalidaria o ensaio (DONATELLO et al., 2010). De acordo com este ensaio, quanto



48

maior a quantidade de Ca?* consumida pela reagdo pozolanica, menor a
concentracao de ions hidroxila (OH) encontrada na solugédo de teste (CARSANA et
al., 2014).

A reatividade pozolanica é fortemente influenciada pela relacédo
agua/aglomerante (a/agl) e pela temperatura (uma vez que temperaturas mais altas
aceleram grandemente a taxa de reacdao dos MCS) (AMBROISE et al., 1985;
LOTHENBACH et al. 2011), que sao diferentes nos métodos de Fratini e IAP
(método mecanico abordado no item 2.2.3). No ensaio de Fratini a relacdo a/agl
aumenta dez vezes e a temperatura aumenta de 20 para 40 °C, ambos os fatores
aumentam o consumo de CH. Quanto maior o teor de agua da mistura, maior sera a
taxa de combinacao da cal. A reacao pozolanica é mais lenta em pasta, onde acorre
a reducdo da relacdo a/agl, que na solucdo de dispersdo do método de Fratini. E
devido a queda severa na mobilidade dos compostos que reagem a posterior reacao
pozolanica na pasta, podendo impedir sua progressao (Massazza, 2003; TIRONI et
al., 2013).

Com base em suas pesquisas sobre MCS, Donatello et al. (2010) realizaram
uma comparacao entre diferentes métodos de avaliagdo da pozolanicidade desses
materiais. Os autores relataram que, para uma comparacao objetiva, a diferenca de
métodos em termos de tempo de cura, temperatura de ensaio e relagdo cal:pozolana
deve ser levada em consideracdo. No estudo uma correlagdo linear significativa
entre os testes de Fratini e IAP foi encontrada (R?= 0,86). Para correlacionar os
resultados dos testes foi necessario quantificar os resultados do teste de Fratini. Isto
foi conseguido através da diferenca entre o resultado da concentracéo de célcio da
amostra [CaO] e a maxima concentracao tedrica obtida pela Equacao 1, expressa
como a porcentagem maxima do CaO tebrico removido.

Tironi et al. (2013) adotaram a correlagéo proposta por Donatello et al. (2010)
para avaliar os resultados de Fratini e IAP. Os autores ndo obtiveram correlacao
significativa entre os métodos, resultado contrario ao relatério de Donatello et al.
(2010).

Ao analisar a influéncia do tamanho das particulas sobre os métodos de
determinacdo da atividade pozolanica, Zaleska et al. (2018) relataram que néao
houve efeito significativo da moagem na reducao calculada de CaO medida pelo
método de Fratini. O teste de Chapelle, por sua vez, apresentou sensibilidade ao
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tamanho das particulas. A quantidade de Ca(OH)2 fixo aumentou com a crescente
finura da pozolana. Todavia, o0 ensaio de Chapelle revelou problemas relacionados a
carbonatacao, conforme Snellings e Scrivener (2016), e os resultados do teste séao
conhecidos como passiveis de dispersao experimental significativa. Além disto, o
teste de Frattini avalia a reatividade de MCS em sistemas mais proximos das
condicbes reais, pois, enquanto o método Chapelle é conduzido em ebulicdo, o
Frattini emprega uma cura de 40 °C, ndo avaliando apenas o Ca(OH)2 liberado, mas
também os alcalis adicionais fornecidos pelo cimento Portland hidratado (embora
diluidos pela alta relagéo a/agl) (SNELLINGS; SCRIVENER, 2016).

2.1.5.2 Métodos térmicos

2.1.5.2.1 Calorimetria

A calorimetria avalia a reatividade do material por meio do monitoramento da
liberacdo de calor nas primeiras horas de formagdo e hidratacdo de compostos
cimenticios (HOPPE FILHO, 2008; KOCABA et al., 2012; SCRIVENER et al. 2015;
SNELLINGS et al., 2016).

Existem diferentes tipos de calorimetros que podem ser usados para
investigar cimentos, e alguns deles tém muitos usos. Porém, a técnica mais comum
€ a calorimetria isotérmica (conducgéo de calor) na qual a taxa de producao de calor
de pequenas amostras de pasta ou argamassa é medida diretamente. A calorimetria
isotérmica pode ser usada para avaliar a reatividade de MCSs, pois é pratico,
repetivel e aplicavel a uma ampla variedade de MCSs, além disso, fornece
resultados rapidamente e se correlaciona bem com o método mecéanico de
resisténcia a compressado. As medi¢cdes podem ser realizadas com um teor fixo de
cimento e diferentes teores do MCS, ou com os dois teores fixos. Um material inerte,
como o pd de quartzo (este material apresenta uma distribuicdo granulométrica
semelhante a dos MCSs) pode ser empregado para avaliar o efeito filer no calor de
hidratacao (LOTHENBACH et al.,2015; SNELLINGS et al., 2016; SURANENI;
WEISS, 2017).

Como ja mencionado, a liberacdo do calor de hidratacdo proveniente da
reacdo de MCSs em cimentos é lenta, ocorrendo principalmente apés a reacao das
principais fases do clinquer. Uma desvantagem dos métodos calorimétricos para
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determinar o grau de hidratacdo dos MCSs € que os efeitos a longo prazo de MCSs
de baixa reatividade, como muitas cinzas volantes, ndo podem ser avaliados devido
a imprecisao das medicoes calorimétricas com duracao superior a 14 dias (KOCABA
et al., 2012; LANGAN et al., 2002; SCRIVENER et al. 2015). Ressalta-se que estas
analises sao realizadas em equipamentos especificos, que garantem um sistema
adiabatico. Além disso, a preparacdo da amostra pode influenciar grandemente na

taxa de liberacao de calor das reagoes.

2.1.5.2.2 Analises Termogravimétricas (TG/DTG)

As técnicas de andlises térmicas sdao amplamente utilizadas para analisar
pastas de cimento hidratada (DWECK et al., 2000; DWECK et al., 2009; DWECK et
al., 2013; Lothenbach; Winnefeld, 2006; Zhang; Scherer, 2011; Deschner et al.,
2012; Suraneni; Weiss, 2017). Através destas técnicas, principalmente a partir de
dados TG e DTG, a agua combinada de produtos hidratados pode ser aferida
através da variagcdo de massa do material em funcado da temperatura e/ou tempo.
Um dos parametros analiticos mais importantes € a agua liberada a partir da
desidroxilagdo do Ca(OH)2, a partir do qual o grau de hidratacdo do cimento é
avaliado. Estas andlises também sao utilizadas para avaliar cimentos com adigdes,
incluindo MCSs cuja atividade pozolanica é medida a partir do consumo de Ca(OH)z.
(DWECK et al., 2009).

As perdas de massa sao registradas constantemente pelo equipamento de
analise termogravimétrica em forma de curva de perda de massa, posteriormente,
através da derivada desta curva, obtém-se os picos equivalentes as temperaturas
que apresentaram maior velocidade de perda, permitindo definir o inicio e fim em
cada gama de temperatura. O consumo de hidréxido de calcio neste método pode
ser empregado para determinar a extensdo da reacdo dos MCSs em pastas de
cimento contendo MCSs (PONTES, 2011; SURANENI e WEISS, 2017).

Silva (2011) afirma que as analises termogravimétricas possibilitam a
determinacdo da quantidade de agua quimicamente combinada em fungcdo do
aumento da temperatura. Esta medida é possivel pelo incremento da temperatura
gue proporciona ao material a perda ou ganho de massa. De acordo com Mehta e
Monteiro (2015) a agua quimicamente combinada é aquela que faz parte da

microestrutura de alguns dos produtos de hidratacdo do cimento, ndo se perdendo
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durante o processo de secagem da amostra, mas sendo liberada na decomposicao
por aquecimento dos produtos de hidratagao.

Hasparyk (2005) explica que as curvas DTG facilitam a quantificacao das
perdas de massa através da derivada da curva termogravimétrica em funcdo do
tempo ou da temperatura. O autor afirma que através da DTG é possivel obter um
resultado mais detalhado do comportamento da amostra, indicando claramente, por
exemplo, a temperatura em que a perda de massa é maxima. A Figura 13 apresenta
o grafico com curvas TG e DTG.

Figura 13 - Curvas TG e DTG de gel puro
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Fonte: Hasparik (2005, p. 221).

Os fatores que afetam os resultados das analises térmicas sédo fortemente
influenciados por vérios fatores, tais como: equipamento de medicdo, taxa de
aquecimento, quantidade de soélidos, tamanho das particulas, pré-tratamento da
amostra, o tipo e a vazao de gas utilizados. Sendo os resultados muito influenciados
por diferentes fatores, é de suma importancia que se mantenha o mesmo
procedimento metodoldgico para todas as amostras (BERNAL et al., 2017).

De acordo com Lothenbach et al. (2015), a preparacao da amostra é um dos
fatores que mais afetam a analise TG. Em materiais mais finos, como o cimento, o
namero de particulas presentes em algumas gramas do material € maior, portanto, o
risco de erro é reduzido. As amostras devem representar o lote inteiro e devem ser
coletadas em por¢des diferentes com intervalos e posi¢cdes distintas, em seguida,
devem ser homogeneizadas para que se obtenha uma Unica amostra.

A interrupgéo da hidratacdo em amostras de cimentos hidratados apresenta
grande influéncia nos resultados de TG. Esta técnica tem por objetivo a remocao da
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agua livre presente na amostra. Todavia, a remo¢ao da agua livre sem alterar a
microestrutura da amostra é extremamente dificil. Diante deste panorama, muitos
pesquisadores avaliam diferentes técnicas de interrupgdo da hidratacdo a fim de
testar sua eficacia e identificar possiveis danos a estrutura dos poros. (KORPA;
TRETTIN, 2006; ZHANG; SCHERER, 2011; LOTHENBACH et al.,2015). Lothenbach
et al. (2015) afirmam que a troca de alcoois para remover a solu¢gdo dos poros,
podem ajudar a minimizar ou mesmo evitar a sorcao de organicos. O procedimento
de trés etapas, usando isopropanol, éter etilico e secagem em estufa a 40 °C,
realizado por Deschner et al. (2012) e Schéler et al. (2015), foi recomendado por
Lothenbach et al. (2015) para, quantificar a agua quimicamente combinada, por
apresentar efeito minimo sobre a composicao quimica do cimento, e reforcam que a
pré-secagem realizada a 105 °C remove a agua das fases do C-S-H, AFm e
etringita.

De acordo com Lothenbach et al. (2015) os graficos de TG de matrizes
cimenticias sdo complexos por possuirem uma elevada quantidade de minerais e
produtos de hidratacdo que muitas vezes se sobrepdem, dificultado a quantificacao.
Assim, se faz necessério derivar a curva de TG, obtendo-se a curva de DTG, que
facilita a identificacdo das temperaturas de inicio e fim de perda de massa devido a
decomposicao dos produtos de hidratacdo. A Figura 14 apresenta a DTG de uma
matriz cimenticia, apontando a temperatura onde ocorre a perda de massa dos

sélidos tipicamente encontrados nestas matrizes.

Figura 14 - DTG de matriz cimenticia
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Fonte: Traduzido de Lothenbach et al. (2015, p. 181).

Como mostra a Figura 14, as fases do C-S-H apresentam perda de agua a
uma ampla faixa de temperatura (50 a 600 °C). A quantidade de agua perdida de C-

S-H depende principalmente das condigbes de secagem aplicadas antes das
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medicoes (SNOECK et al. 2014). A perda de agua referente a etringita (CeAssHsz)
ocorre em torno de 100 °C. As fases AFm tém uma estrutura cristalina em camadas
que sao espalhadas ao longo das medicées de TG, sendo observadas através da
perda de massa. No monocarboaluminato de calcio hidratado (C4AcH11), a perda de
massa € observada em diferentes taxas de temperatura, assim como no caso do
monosulfoaluminato de calcio hidratado (C4AsH12), ambos apresentam perda de
massa em temperaturas proximas. No caso da stratilingita (C2ASHs), a principal
perda de massa ocorre em torno de 200°C (DESCHNER et al, 2012;
LOTHENBACH et al., 2008a; LOTHENBACH et al., 2008b; SCHOLER et al., 2015;
LOTHENBACH et al., 2015).

Lothenbach et al. (2015) na tentativa de padronizar as analises térmicas, para
possibilitar a comparacao de resultados, recomendam o método tangencial para a
quantificacdo da Ca(OH)2 detalhado nos trabalhos de Lopez (2009) e Marsh e Day
(1987). A determinacgéao do teor Ca(OH)2 baseia-se na suposicao de que sua perda
de massa ocorre entre 400 a 500 °C (Figura 14). Esta perda de massa, devido a
evaporacdo da agua, pode ser usada para calcular a quantidade de Ca(OH)2
presente no sistema, usando a sua massa molar (74 g/mol) e a massa molar da
agua (18 g/mol) (LOPEZ, 2009; LOTHENBACH et al., 2015).

A Figura 15 apresenta as faixas de consumo de Ca(OH)z2 e o calor acumulado
por 240 horas para materiais inertes (quartzo e calcéario), materiais pozolanicos
(cinzas volantes, argila calcinada e silica ativa), materiais altamente pozolanicos

(argila calcinada e silica ativa) e materiais hidraulicos (escorias).

Figura 15 - Libertacdo de calor em relagdo ao consumo de Ca(OH)z
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Dentre os materiais analisados, as amostras de cinza volante e escoéria
mostram uma faixa relativamente pequena para o consumo de Ca(OH)2 e para o
calor acumulado, enquanto que os intervalos paras as amostras de argila calcinada
e silica ativa sdao maiores. Na Figura 15 os valores de calor liberado sao
relacionados com o consumo de Ca(OH)2, representada pela reta ajustada através,

exceto as escorias.
2.1.5.3 Métodos mecanicos
2.1.5.3.1 Indice de Atividade Pozolanica (IAP)

No Brasil o IAP é determinado por trés normas distintas, a NBR 5751:2015
que determina a atividade pozolanica com cal aos 7 dias, a NBR 15894-2:2010
responsavel por determinar o indice de desempenho do metacaulim com cimento
Portland aos 7 dias e a NBR 5752:2014 que determina o indice de desempenho com
cimento Portland aos 28 dias.

A diferenca entre a NBR 15894-2:2010 e a NBR 5752:2014 esta no teor de
substituicdo do cimento Portland por material pozolénico. A primeira norma
determina que 15% de cimento Portland seja substituido, em massa, por
metacaulim, e apresentar aos 7 dias IAP = 105%. Na NBR 5752 o teor de
substituicdo é igual a 25% de cimento Portland por material pozolanico, e a
argamassa deve apresentar aos 28 dias IAP = 90 %. As formas utilizadas para
moldagem dos corpos de prova (CP’s), especificadas na NBR 7215, apresentam
dimensao de 50x100mm.

De acordo com a NBR 5751:2015, as argamassas devem ser compostas, em
massa, por uma quantidade de hidroxido de célcio P. A. e mais uma quantidade de
pozolana correspondente ao dobro do volume de Ca(OH)2, no ensaio a resisténcia a
compressao aos 7 dias deve ser superior ou igual a 6MPa.

A fim de minimizar a quantidade de material empregado nas misturas dos
ensaios mecanicos que fazem uso da NBR 7215' (ABNT, 1997), Baldusco et al.

(2017) realizaram estudo de reducao dos CP’s. Para validar seu estudo, os autores

T A ABNT NBR 7215:1997 esta em revisdo pela Comissao de Estudo CE 018:100.001, que elaborara
Projeto de Norma com base na ISO 679, e propde o emprego de corpos de prova prismaticos para a
determinagéo da resisténcia a compressao de argamassa, assim como a norma europeia ja emprega.
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moldaram CP’s de argamassa em tamanho normatizado de cilindros com diametro
de 50 mm e altura de 100 mm e CP’s de pasta em tamanho reduzido com dimensao
de 27 x 54 mm, com objetivo de comparar as resisténcias mecanicas obtidas em 3, 7
e 28 dias. A Figura 16 apresenta os resultados obtidos pelos autores. Nela pode-se
constatar que todos os CP’s, em todas as idades, apresentam a mesma tendéncia
de comportamento representada pela reta, cujos valores calculados a partir da sua

equacao representam 98,54% (R?) dos valores observados.

Figura 16 - Correlacdo dos CP’s com dimensdes normatizadas e reduzidas
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Fonte: Baldusco et al. (2017, p. 910).

2.1.5.3.2 Indice de Atividade por Resisténcia & Compressdo - ASTM C311:17

A norma ASTM C618 (ASTM, 2017) estabelece os critérios para classificagao
de pozolanas. De acordo com Pourkhorshidi et al. (2010) os principais critérios que a
norma estabelece para que o material seja considerado uma pozolana é a soma dos
requisitos quimicos, SiO2+Fe203+Al203, obtida através da fluorescéncia de raios-x, e
o indice de atividade por resisténcia a compressao (Strength Activity Index - SAl),
remetendo ao método recomentado pela ASTM C311 (ASTM, 2017) para a
obtencédo do indice de atividade

No método de ensaio da ASTM C311 (ASTM, 2017), as resisténcias a
compressao, aos 7 e 28 dias, de argamassas obtidas com o emprego de um teor de
substituicdo de 20% de cimento Portland por material pozolanico, sdo comparadas
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com as resisténcias de uma argamassa padrao. Embora a argamassa padréo seja
preparada com relacdo a/agl igual a 0,484, o teor de agua da argamassa com adicao
€ ajustado para proporcionar consisténcia proxima (80 a 90%) a da argamassa
padrdo, diferente da NBR 5752 (ABNT, 2014) que atualmente faz uso de aditivo
superplastificante para ajuste de consisténcia. A mistura com adicdo mineral deve
fornecer no minimo 75% da resisténcia da argamassa padrdo aos 7 e 28 dias. As
argamassas sao moldadas de acordo com o método proposto pela ASTM C109,
produzidas em moldes cubicos com dimensao de 50x50x50 mm.

Bentz et al. (2011) e Pourkhorshidi et al. (2010) fazem uma critica ao método
em questdo. De acordo com os autores, os resultados de atividade pozolanica nao
condizem com o desempenho real do material devido a variacdo da relacao a/agl.
Se for necessario o aumento da agua para ajustar a consisténcia, a resisténcia da
mistura sera prejudicada, se a reducdo de agua € alcangada, sua resisténcia é
elevada. Os autores recomendam que a argamassa padrdo € a argamassa com
20% de substituicdo sejam preparadas com uma relacao a/agl idéntica, como ja
ocorre com 0 método recomendado pela NBR 5752 (ABNT, 2014).

2.1.5.3.3 Norma europeia EN 196-1

O método de ensaio mecanico proposta pela EN 196-1, por se tratar de
cimentos, ndo determina um teor de substituicao, ficando a critério do pesquisador a
adocao de um teor. Outro diferencial da norma esta nas formas para realizacéo das
moldagens, as mesmas apresentam dimensodes de 40x40x160 mm. O traco proposto
na norma € de 1:3, o mesmo normatizado pela NBR 5752.

Antoni et al. (2012) realizaram uma pesquisa adotando a EN 196-1. Neste
estudo, as argamassas que empregam diversos teores de adicdo de metacaulim
(MK) e calcario, foram comparadas a dois grupos de argamassas, tomadas como
padrdo. Uma dessas argamassas foi composta com 100% de cimento e outra com a
substituicdo de cimento por pé de quartzo (PQ), considerado um material inerte, em
teores iguais aos teores de adicdo em estudo (de 15 a 60%). Empregando-se a
comparacao com as argamassas com po6 de quartzo, é possivel avaliar o efeito da
pozolana, no comportamento de resisténcia a compressdao, em igualdade de

consumo de cimento (GUILLANTE et al., 2017), bem como conhecer a contribuicdo
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do efeito filer das pozolanas na resisténcia a compressdao das argamassas, em
funcao do efeito filer do PQ.

A Figura 17 apresenta as resisténcias a compressao obtidas no estudo de
Antoni et al. (2012). Aos 28 dias, com excecao de uma argamassa, as misturas
apresentaram resisténcias superiores ao padrao PQ, retornando indices de 107 a
338%. Por exemplo, as misturas com 60% (40% MK e 20% calcario) de substituicao
tém 93% da resisténcia do padrdao 100% de cimento e 338% da resisténcia do
padrao de 60% PQ. Ou seja, comparando com uma argamassa, Cujo consumo de
cimento é maior, o rendimento foi de 93% e comparando com uma argamassa com
0 mesmo consumo de cimento a resisténcia com a combinacdo de adigdes
aumentou 3,38 vezes.

Figura 17 - Resisténcia a compressao de misturas padronizadas em relagéao a

resisténcia de cimento Portland puro (a) e as argamassas de referéncia com PQ (b)
al,7,28e90dias
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b)
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Fonte: Traduzido de Antoni et al. (2012).

2.2 TIPOS DE MATERIAIS POZOLANICOS

O mecanismo pelo qual os materiais pozolanicos exercem um efeito positivo
sobre as propriedades das matrizes cimenticias € o mesmo independente da
maneira como se adiciona, seja como mistura mineral ou fazendo parte da
composicao do cimento (MEHTA; MONTEIRO, 2015).

Neste sentido, visando os efeitos positivos da utilizacdo de MCS, muitos
materiais provenientes de residuos industriais como cinza volante (CV), escorias e
outras cinzas produzidas a partir de varios residuos agricolas como cinza da casca
de arroz (CCA) e cinza do bagaco de cana-de-acucar (CBCA) tém sido testadas
como adicdes pozolanicas.
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A silica ativa (SA) € um subproduto proveniente das industrias de silicio
metalico e liga de ferro silicio. Seu processo de formacao acontece pela producao de
vapores de SiO2 causada pela reducao do quartzo em silicio em temperaturas de até
2000 °C. Os vapores se oxidam e condensam em zonas de baixa temperatura
formando particulas esféricas que possuem um diametro médio da ordem de 0,1 ym
e areas de superficie na gama de 15 a 25 m2/g (METHA; MONTEIRO, 2015).

A SA pode ser fornecida em varias formas. No entanto, por apresentar baixa
densidade, grande parte dos fornecedores comercializam a silica ativa densificada a
seco a fim de facilitar seu manuseio, transporte e armazenamento. De acordo com
Diamond e Sahu (2006), a silica densificada é uma colecdo de particulas
aglomeradas de granulometria que pode chegar a milimetros. A Figura 18 apresenta
os resultados obtidos através da técnica de Microscopia Eletrénica de Transmissao
(MET) de uma amostra de SA, por Diamond e Sahu (2006), onde (a) ilustra
conjuntos caracteristicos de esferas e (b) conjunto de esferas de SA fundidas.

Figura 18 - MET de uma amostra de silica ativa densificada

0.2 um 0.05 um

(@) (b)
Fonte: Diamond e Sahu (2006).

A cinza de bagaco de cana-de-acucar € um subproduto gerado em grandes
quantidades na industria do aglcar. Apdés 0 esmagamento da cana-de-agucar para
extracao do suco, a matéria fibrosa, denominada bagaco é usada como combustivel
em sistemas de cogeracdo. Apds a queima, o residuo em forma de cinza é coletado
(BAHURUDEEN; SANTHANAM, 2015). A temperatura e o tempo de combustdo do
bagaco determinam o surgimento das fases amorfas/cristalinas de silica presentes
nas cinzas (SOARES et al. 2014; SOARES et al., 2016).

As cascas provenientes do descasque do arroz, apresentam um grande
problema de disposi¢édo final para as industrias de arroz. Cada tonelada de arroz



59

produz cerca de 200 kg de casca, que na combustao, produzem cerca de 40 kg de
cinzas. As cinzas formadas a partir da queima da casca geralmente contém uma
grande quantidade de minerais de silica reativos menos cristalinos, para que esse
material apresente alguma atividade pozolanica é necessario que ocorra a redugao
do tamanho de suas particulas (METHA; MONTEIRO, 2015).

Embora as cinzas da casca de arroz (CCA) ndao apresentem alto teor de
Al203, seu potencial pozolanico é advindo da enorme quantidade de silica
(SILVEIRA, 2007; WILBERT, 2015), que pode variar de 76,3% a 92,5% (ABBAS et
al., 2017; JAMIL et al., 2016; RUKZON; CHINDAPRASIRT, 2014; CHATVEERA;
LERTWATTANARUK, 2009).

No estudo desenvolvido por Cordeiro et al. (2014), os autores quantificaram
as fases amorfas de CCA, produzidas em diferentes temperaturas (500, 650, 800,
950), pelo refinamento de Rietveld. Os autores constataram que o teor de silica
amorfa diminuiu com o incremento da temperatura, no entanto, foi possivel verificar
que a SiO2 reativa remanescente, em elevadas temperaturas, foi suficiente para
garantir a reatividade pozolanica do material. Os autores concluem que a atividade
pozolanica de cinzas residuais pode ser avaliada através do refinamento de
Rietveld.

2.2.1 Cinza volante

As cinzas volantes sdo geradas a partir da combustao do carvao em usinas
termelétricas, por exemplo. Durante a combustdo do carvdo sao produzidas 15 a
35% de cinzas pesadas e 65 a 85% de cinzas leves. As cinzas pesadas, compostas
pelos residuos da combustdo, permanecem dentro da caldeira, porém, as cinzas
leves sdo emitidas para atmosfera quando nao recolhidas por sistemas adequados
como por exemplo, precipitadores eletrostaticos (BROWN, 2011). As cinzas leves
sao conhecidas como cinzas volantes.

A ASTM C618 (ASTM, 2017) classifica as cinzas volantes em 2 grupos, 0s
quais sao: classe F, cinzas volantes provenientes, principalmente, da combustdo de
carvao betuminoso e classe C, cinzas oriundas da combustdo de carvao com
elevado teor de carbono na sua composicao e carvao sub-betuminoso. Observa-se,
novamente, que as caracteristicas dos carvdes e processos, no Brasil, levam a

geracgao de cinzas volantes Classe C.
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Diante das diferencas na composicdo e propriedades mineralégicas das
cinzas volantes de classe F e classe C, de acordo com Metha e Monteiro (2015), o
maior diferencial entre elas esta no teor de célcio que as mesmas apresentam. As
cinzas que se enquadram na primeira categoria (classe F) sao aquelas que
apresentam aproximadamente 10% ou menos de 15% de CaO. As cinzas da
segunda categoria (classe C) apresentam em sua composicao 15% a 40% de CaO.

Tipicamente, as particulas das CV sao esféricas, segundo dados de Metha e
Monteiro (2015), variando o teor retido na peneira Mesh # 325: as que se
enquadram na classe C apresentam tamanho de 10 a 15% maiores que 45 um; as
cinzas classe F apresentam particulas entre 15 a 30% maiores que 45 um. Estudos
de distribuicdo granulométrica apontam que as particulas de uma CV tipica variam
de 1 um a aproximadamente 100 um de diametro com mais de 50% em massa
menor que 20 um. (METHA; MONTEIRO, 2015).

A forma e a textura superficial das particulas das CV, caracterizada por
microscopia eletrbnica de varredura (MEV), podem ser vistas na Figura 19. De
acordo com Hoppe Filho (2008), as CV apresentam particulas esféricas com
superficie lisa e particulas irregulares de superficie rugosa, o que garante ao grao
uma area de exposicao superior quando comparada com uma superficie lisa de
volume/diametro equivalente. Hoppe Filho (2008) e Metha e Monteiro (2015), em
consonancia, afirmam que as CV apresentam particulas ocas, denominadas
cenosferas, e particulas ocas compostas de numerosas pequenas particulas,

denominadas plerosferas.

Figura 19 — Micrografia por MEV da cinza volante.

Fonte: Hoppe Filho (2008, p. 63).
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Cinzas volantes com baixo teor de Ca (classe F) sao ricas em silica e
alumina, logo, sado constituidas principalmente de vidros de aluminosilicato. Quando
esferas de vidro fundido ndo séo resfriadas rapidamente e uniformemente, a
silimanita (Al203.SiO2) ou mulita (3Al203.2Si02) podem ser cristalizadas como
agulhas finas no interior de esferas vitreas. Este fendmeno é responséavel por criar
minerais cristalinos de aluminosilicato. A composicdo das cinzas volantes
dependera, dentre outros fatores, do grau de finura do carvao quando submetido a
combustdo. Com base em analises de difracao de raios-X € possivel afirmar que os
principais minerais cristalinos presentes nas cinzas volantes com baixo teor de calcio
sdo quartzo, mulita, hematita e/ou magnetita. (METHA; MONTEIRO, 2015).

Em seu trabalho, Hoppe Filho (2008) realizou a caracterizacao mineralégica
da CV através da difratometria quantitativa de raios X, e a quantificacao de material
amorfo pelo método de Rietveld, utilizando como padréo interno o fluoreto de litio em
teor de 10%. O resultado obtido pelo autor é apresentado na Figura 20. Analisando o
grafico, pode-se constatar que conforme citado anteriormente, os principais minerais
cristalinos presentes nas CV sao quartzo, mulita, em maior quantidade, e hematita.
A CV apresenta uma grande quantidade de material amorfo, igual a 57,7%,
garantindo sua alta reatividade pozolanica.

Figura 20 - Difratograma da CV e ilustracdo da sua composicao
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Fonte: Hoppe Filho (2008).
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Em um estudo conduzido por Zheng et al. (2017), empregou-se trés tipos de
cinzas volantes classe F, com composicao quimica relativa aos 6xido em presenca
majoritaria, apresentada na Figura 21. De acordo com os autores, a diferengca na
composicao das cinzas & causada principalmente pelas diferentes condicoes de
queima e pelos tipos de carvao utilizado. Mesmo que a CVF1 apresente um alto teor
de SiO2 com relagédo as outras. Os autores explicam que as cinzas CVF2 e CVF3,
quando empregadas como MCS, podem formar mais Ca(OH)2 por conterem uma
quantidade maior de CaO e proporcionarem resisténcia inicial elevada as pastas de

cimento que as contém.

Figura 21 - Composicao quimica de 3 cinzas volante classe F
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Fonte: Dados compilados de Zheng et al. (2017).

Myadraboina et al. (2017) também desenvolveram uma pesquisa utilizando
trés tipos de cinzas volantes (classe F) com diferentes caracteristicas quimicas e
fisicas, conforme apresentado na Tabela 3. A partir dos procedimentos propostos
pela ASTM C618, os autores realizaram uma andlise experimental sobre a
resisténcia a compressdo de argamassas, determinando o indice mecanico de

atividade pozolanica.

Tabela 3 - Composicao quimica e propriedades fisicas de cinzas volantes

Tip\c;cg:rﬁ(ianza Composicao Quimica (%) Propriedades Fisicas
. Diametro médio Finura (particulas
F m o cm 4D e
E 6590 24,00 2,87 20 87%
G 50,82 29,89 10,26 7 88%

Fonte: Adaptado de Myadraboina et al. (2017).
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Os resultados obtidos mostram que a cinza volante G apresenta maior efeito
na resisténcia a compressao, seguida pelo tipo E e tipo T, respectivamente. A partir
da andlise dos resultados, os autores concluiram que o IP é diretamente
proporcional a finura das cinzas volantes, atribuindo a alta reatividade da CV G
apenas a sua finura. Todavia, de acordo com o apresentado no item 2.1.2 a
composicao quimica de uma pozolana nao deve ser negligenciada. Sendo assim,
com base no item supracitado, o teor de SiO2 amorfa e o teor de Al2O3 exerce
significativa influéncia sobre a reatividade da CV G.

2.2.2 Argilas calcinadas

Argila é um material natural, terroso, de granulacao fina, inferior a 2um, que
quando umedecida adquire certa plasticidade. Andlises quimicas das argilas
apontam que sao constituidas predominantemente de silicio, aluminio e agua, e
quantidades apreciaveis de ferro e de metais alcalinos e alcalino-terrosos (SANTOS,
1989).

Os minerais que compdéem o material argiloso sdao denominados
argilominerais. A formacdo quimica dos argilominerais € composta por silicatos
hidratados de aluminio e ferro, e ainda por outros materiais, tais como, matéria
organica, sais soluveis e particulas de quartzo, pirita, mica, calcita, dolomita e outros
minerais residuais, sua estrutura é formada por minerais amorfos (SANTOS, 1989;
KAZMIERCZAK, 2010). A Tabela 4 apresenta os principais elementos que
constituem os argilominerais e as principais propriedades que estes elementos

oferecem as argilas.

Tabela 4 - Propriedades dos principais elementos constituintes das argilas

Elementos Principais Propriedades

Alumina Proporciona estabilidade dimensional em temperaturas elevadas.

Carbono e sulfato de

i e Resultam em expansao volumétrica, agem como fundentes.
célcio e magnésio

Resulta em retracao, fissuras durante o processo de sazonamento e

Matéria organica queima, e diferengas de coloragdo em um mesmo componente

ceramico.
Silica livre Diminui a retragéo durante os processos sazonamento e queima,
reduz a plasticidade da argila.
Silicatos e fosfatos Séao fundentes, alguns aumentam a resisténcia da ceramica.
. . Propiciam o aparecimento de eflorescéncias nos componentes
Sais soluveis o

ceramicos.

Fonte: Kazmierczak (2010, p. 2).
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As argilas sdo constituidas por uma mistura de diferentes minerais,
denominados argilominerais, destes os mais conhecidos sédo a caulinita, a ilita e as
montmorilonitas. Geralmente, os argilominerais apresentam estrutura lamelar, com
divisbes e subdivisbes (KAZMIERCZAK, 2010), e que, de acordo com o trabalho
realizado por Vesely et al. (2012), mesmo submetidos a calcinagdo mantém sua
estrutura lamelar. Entretanto, segundo Yuan et al. (2012), com o aumento da
temperatura, em torno de 600 a 800 °C, as lamelas desagrupam-se, tornando-se
irregulares e porosas. A Figura 22 apresenta imagens obtidas através da técnica de
microscépio eletrdnico de varredura (MEV), por Vesely et al. (2012), de uma amostra
de caulim calcinado, com aumento de (a) 4300x e (b) 6000x.

Figura 22 - Imagem MEV de caulim calcinado

1e gL

(b)
Fonte: Vesely et al. (2012).

Dal Molin (2010) explica que a argila por si sé ndo apresenta atividade
pozolanica, logo, é preciso que o material passe por tratamentos térmicos para que
a estrutura cristalina dos argilominerais seja modificada, transformando-se em nao-
cristalina, desordenada e instavel. Todavia, em seu tamanho original as argilas
apresentam pouca atividade pozolanica, porém, quando moidos a atividade
pozolanica aumenta proporcionalmente ao incremento da area superficial (MEHTA;
MONTEIRO, 2015).

Com relacdo ao processo de calcinacdo, Zampieri (1989) salienta que a
temperatura de queima adequada é aquela que tdo somente causa desestruturacao
e colapso do argilomineral, fazendo com que os 6xidos de silicio, aluminio e ferro se
tornem reativos e distribuidos em um material com area superficial elevada.
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O processo de desidroxilacdo das argilas que pertencem ao grupo das
caulinitas inicia a um nivel relativamente baixo em torno de 450 °C (SHVARZMAN et
al., 2003). Nas temperaturas entre 600 e 700 ° C a caulinita é totalmente
desidroxilada, o colapso da estrutura da ilita e a deteccéo de fases cristalinas, como
mulita e cristobalita, sdo observadas simultaneamente na faixa de 900 ° C, conforme
difratograma de raios X da Figura 23, obtido por Alujas et al. (2015). Beuntner e
Thienel (2015), obtiveram resultados semelhantes, de acordo com os autores, a 900
°C inicia-se a formacéao de fases cristalinas, afetando o desempenho pozolanico do

material.

Figura 23 - DRX de argila caulinitica antes do aquecimento e tratados termicamente
em diferentes temperaturas
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Fonte: Traduzido de Alujas et al. (2015).

De acordo com Mehta e Monteiro (2015), argilas que apresentam, em sua
composicao, grandes quantidades de quartzo e feldspato, mesmo ao serem
submetidas a tratamento térmico podem produzir pozolanas de baixa reatividade,
nao sendo adequadas como adi¢gdo mineral em matrizes cimenticias.

Diante dos apontamentos, € evidente a necessidade da realizacdo de ensaios
que avaliem as propriedades das argilas, bem como sua reatividade pozolanica.
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2.2.2.1 Residuo de ceramica vermelha (RCV)

Os produtos da ceramica vermelha caracterizam-se por apresentar coloracéo
avermelhada, devido a presenca de compostos ferrosos, representados na
construcédo civil como blocos, telhas, tijolos macicos, tubos para saneamento,
elementos de enchimento (laje), green wall, elementos vazados e também argila
expandida (SERVICO BRASILEIRO DE APOIO AS MICRO E PEQUENAS
EMPRESAS (SEBRAE), 2015).

De acordo com o Ministério de Minas e Energia (MME) (2017), no Brasil o
setor de ceramica vermelha representa cerca 4,8% da industria da Construcao Civil,
com aproximadamente 7400 empresas que produzem cerca de 63,6 bilhbes de
pecas/ano de ceramica. Grande parte do residuo gerado no setor de cerdmica
vermelha é oriundo da etapa de queima dos produtos ceramicos. Estima-se um total
de cerca de 5% (nas olarias mais modernas) e 20% (nas olarias desorganizadas e
sem tecnologia). Quando ndo descartados em locais indevidos, estes residuos sdo
empregados como subproduto em estradas, servindo de cascalho, producédo de
saibro para quadras de ténis e em misturas com cimento (ABDI, 2016).

O uso de RCV como substituto parcial do cimento tem sido objetivo de
diversas pesquisas (CACHEPA, 2017; DESIR et al., 2005; GONCALVES, 2005;
HANSEN, 2016; LAVAT et al.,, 2009; MATIAS et al., 2014b; MEIRA et al., 2014;
OLIVEIRA et al.,, 2012; PONTES, 2011; SALES; ALFERES FILHO, 2014;
SEBASTIANY, 2014; WALKER; PAVIA, 2011). Todavia, varidveis importantes
devem ser levadas em consideracdo para o emprego deste material em matrizes
cimenticias. O tipo de argila utilizada e o processo de producdo dos produtos
ceramicos sao aspectos fundamentais na avaliacdo do potencial dos RCVs. O tipo
de argila é importante uma vez que sua composi¢ao definird a composicao quimica
e mineralégica dos RCVs, propriedades essas que influenciarédo significativamente a
reatividade destes materiais. (GONCALVES, 2005).

A Figura 24 apresenta o somatoério dos éxidos majoritarios presentes nos
RCVs, através dela, pode-se perceber que ndao ha grandes variacdes na composicao
quimica destes materiais, e que a SiOz esta presente em maior quantidade, seguida
da Al2Os e FeOs, em menor quantidade. Em todos os estudos o somatério dos

oxidos foi superior a 70%, conforme preconiza a NBR 12653 e a ASTM C618.
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Figura 24 - Somat6rio dos 6xidos majoritarios presentes nos RCVs
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Fonte: Elaborada pela autora.

A técnica de difracdo de raios X (DRX) é usada por diversos autores para
determinar os compostos mineralégicos dos RCVs (CACHEPA, 2017; GARCIA et al.
2014; GARCIA et al. 2015; GONCALVES, 2005; HANSEN, 2016; MATIAS ET AL.,
2014b; SALES; ALFERES FILHO, 2014; SEBASTIANY, 2014). A Figura 25
apresenta os resultados obtidos através da andlise de DRX, por (a) Cachepa (2017)
e (b) Sebastiany (2014), cujas interpretacbes indicam que o0s constituintes
preponderantes correspondem aos minerais quartzo, hematita e moscovita, para o
RCV de Sabastiany (2014). Observa-se também que ambos apresentam halo de
amorfismo, todavia, o RCV de Sebastiany (2014), oriundo do Vale do Rio Gravatai,
apresenta maior incidéncia de picos cristalinos, em relacdo ao RCV de Cachepa
(2017), oriundo de ceramica produzida no Vale do Rio Cai.

Figura 25 - Difratogramas de amostras de RCV
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Fonte: Cachepa (a) (2017) e Sebastiany (2014) (b).

Garcia et al. (2014), avaliaram as propriedades mineraldgicas, através da
técnica de DRX, de RCVs advindos de 4 olarias distintas localizadas no polo
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ceramico paulista da cidade de Panorama, e suas respectivas matérias-primas
argilosas (MPA), que deram origem aos residuos avaliados. Os resultados de DRX
das MPA apontaram uma similaridade na composicdo das mesmas. Os constituintes
dominantes correspondem aos minerais de caulinita, mica e quartzo, e em menor
incidéncia outras fases como gibsita e rutilo/anatasio. A principal diferenca entre as
MPA estd na variacdo do conteudo de quartzo e fase amorfa. Quanto a
caracterizagdo dos RCVs, houve o desaparecimento dos picos de caulinita,
indicando que através da calcinagcao este argilomineral foi desestruturado, tornando-
o amorfo. Os difratogramas dos RCV apontam a permanéncia dos picos das micas,
indicando que as temperaturas empregadas nas olarias ndo foram suficientes para
destruicdo de sua estrutura. Através do emprego do método de Rietveld, pode-se
constatar que devido a transformacao da caulinita houve um acréscimo em torno de
7 a 9% de material amorfo ao ja existente nas MPA, gerando quantidades acima de
60% de material reativo nos RCV.

Na pesquisa desenvolvida por Keppert et al. (2017) os autores avaliaram a
influéncia de RCVs em matrizes cimenticias, os residuos foram oriundos de uma
industria da Republica Tcheca que produz blocos cerdmicos de vedacgao a partir de
argila ilitica. A composi¢do das fases foi avaliada por meio da técnica de DRX, a
quantificacdo das fases presentes foi obtida usando a andlise de Rietveld em
conjunto com padrao interno (10% de zinco ZnO foi adicionado a amostra). A andlise
guantitativa de DRX revelou que o conteudo de fases amorfas no RCV foi de 47%, e
a parcela cristalina consistia em quartzo, feldspatos, micas e outros minerais.
Verificou-se que a a parcela amorfa compreende 34% de Al203, 24% de SiO2 e 19%
de CaO.

A Tabela 5 apresenta pesquisas com diferentes métodos adotados para
avaliar o comportamento destes residuos em substituicdo parcial ao cimento
Portland.
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Tabela 5 - Métodos de avaliacdo de RCVs
Autor (ano) Método
Gongalves (2005) Fratini NBR (NBR 5753:1991); IAP (NBR:5752:1992)
Désir et al. (2005) Fratini NBR (NBR 5753:1980)
Fratini (IRAM 1654:1968); IAP (ASTM C311); Evolucao da reagao de
Lavat et al. (2009) |} drataééo Dor DK ); 1AP( ) ¢ ¢
Chapelle (Chapelle, 1958); Chapelle modificado (NF P 18-513:2010);
Pontes (2011) Fratini (EN 196-5:2006); IAP (196-1:2006); Analises térmicas;
Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989)
Walker e Pavia (2011) &i?(lztneg?;.i g%rg)pressao EN 450-1 (2005); Condutividade elétrica
Oliveira et al. (2012) IAP (EN 196-1:1996)

Sales e Alferes Filho IAP (NBR:5752:1992)

(2014)

. Fratini (EN 196-5:2011); Chapelle modificado (NF P 18-513:2010);
Matias et al. (2014b) Resisténcia a compressao (EN 196-1:2005)
. Andlises térmicas; Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989); IAP
Sebastiany (2014) \pR.5752:2012: NBR 5751:2012)
Meira et al. (2014) 1AP (NBR:5752:2012)
Garcia et al. (2015) NBR 15895:2012

Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989); IAP (NBR:5752:2014; NBR
Hansen (2016) 5751:2015) Analises térmicas

Cachepa (2017)  IAP (NBR:5752:2014)

Fonte: Elaborada pela autora.

No estudo desenvolvido por Garcia et al. (2015), os autores avaliaram as
propriedades de oito amostras de residuo de ceramica vermelha coletadas em
olarias paulistas. As amostras foram devidamente moidas, calcinadas em diferentes
temperaturas e posteriormente ensaiadas. O ensaio adotado para avaliar a atividade
pozolanica dos RCV foi o de Chapelle modificado, o consumo médio das amostras
foi de 500 mg de Ca(OH)2/grama, ultrapassando em 14,7% o valor minimo
estipulado pela NBR 15895:2010. A maxima reatividade que o material atingiu foi na
faixa de calcinacao entre 700 °C e 800 °C. A Figura 26 apresenta os resultados do
ensaio Chapelle (em mg de Ca(OH)2/g amostra) para os materiais calcinado em
diferentes temperaturas, dando destaque para a faixa de queima que resultara em
produtos mais reativos.

Figura 26 - Resultado de Chapelle em relacao a temperatura de calcinacao
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Fonte: Garcia et al. (2015).
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O estudo realizado por Lavat et al. (2009) aponta que os RCVs calcinados e
moidos a uma finura apropriada podem ser muito eficazes como pozolanas. A
ativacao foi discutida pelos autores com base nas mudancas cristalograficas
causadas pela queima dos RCVs. A calcinacao causa ruptura suficiente na estrutura
cristalina dos componentes da argila para provocar o aumento da reagdo com
Ca(OH)2. De acordo com o ensaio mecanico realizado pelos autores, a reacao
pozolanica é lenta, mas produz um efeito benéfico substancial na resisténcia das
matrizes cimenticias. Os autores concluem que RCVs com tamanho de particulas

menores que 44 uym apresentam maior reatividade.

2.2.2.2 Metacaulim

O metacaulim é uma pozolana artificial obtida através da calcinacao de argilas
cauliniticas em temperaturas entre 650 °C a 800 °C. O tratamento térmico e a
moagem do produto calcinado garantem a alta reatividade do material (METHA;
MONTEIRO, 2015; MOROPOULOU et al., 2004).

Velosa et al. (2009) estudaram trés metacaulins com caracteristicas quimicas
diferentes. Através da analisada quimica realizada por fluorescéncia de raios-X os
autores constataram que o teor de SiO2 é sempre elevado (cerca de 60%), bem
como o teor de Al203 (cerca de 30%). O estudo aponta que argamassas com
metacaulim rico em alumina e pobres em alcalis apresentam melhores resultados
mecanicos. A Figura 27 apresenta o somatério dos 6xidos majoritarios presentes
nos MKs obtidos em diversos estudos.

Figura 27 - Somatério dos 6xidos majoritarios presentes nos MKs
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Fonte: Elaborada pela autora.
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A Figura 28 apresenta os resultados obtidos, por DRX, por Cachepa (2017)
(a) e Sebastiany (2014) (b) para MK. Ambos apresentam halo de amorfismo,
caracteristico deste material, e os compostos que se destacam em ambos anélises
sao quartzo, caulinita e moscovita. A amostra de Cachepa (2017) apresenta maior
incidéncia de picos cristalinos, em relacdo a amostra de Sebastiany (2014), o que
poderia ser um indicativo de reatividades diferentes.

Figura 28 - Difratogramas de amostras de MKs
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Fonte: Cachepa (a) (2017) e Sebastiany (2014) (b).

Diversos autores avaliam as propriedades mineralégicas do MK através de
DRX em conjunto com o método de Rietveld. Na Figura 27 o halo de amorfismo é
caracteristico em difratogramas de amostras de MKs. A Figura 29 apresenta o teor
de fase amorfa em MKs estudados por diversos autores. O teor de amorfismo fica
em torno de 80 a 90%. De acordo com Buchwald et al. (2007), parte da fase amorfa

presente é atribuida desidroxilagdo da caulinita.

Figura 29 - Fase amorfa presente em MKs
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Fonte: Elaborada pela autora.
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A Tabela 6 apresenta pesquisas com diferentes métodos adotados para

avaliar o comportamento deste material em matrizes cimenticias.

Tabela 6 - Métodos para avaliacdo do MKs
Autor (ano) Método
Goncgalves (2005) Fratini NBR (NBR 5753:1991); IAP (NBR:5752:1992)
Donatello et al. (2010 E;?nm (EN 196-5:2005); IAP (BS 3892:1997); Teste de consumo de
Farias F? et al. (2010) Andlise térmica
Chapelle (Chapelle, 1958); Chapelle modificado (NF P 18-513:2010);
Pontes (2011) Fratini (EN 196-5:2006); IAP (196-1:2006); Analises térmicas;
Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989)
Chappex e Scrivener Analise térmica; Composicées de C-S-H por microanalise EDS
(2012) Testes de expanséo acelerados
Fratini (EN 196-5:1988); IAP (baseado nas recomendacdes da ASTM
Tironi et al. (2013)  C311:2003, EN 450-1:2005 e IRAM 1668:2001); Condutividade
elétrica (Luxan et al.,1989); Teste de consumo de cal
Analises térmicas; Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989); IAP
(NBR:5752:2012; NBR 5751:2012)
Condutividade elétrica (Luxan et al.,1989); IAP (NBR:5752:2014; NBR
Hansen (2016) 5751:2015) Analises térmicas
Cachepa (2017) IAP (NBR:5752:2014)
Tironi et al. (2017) Fratini (EN 196-5:2005); IAP (EN 196-1:2006); Condutividade elétrica
' (Luxan et al.,1989)

Fonte: Elaborada pela autora.

Sebastiany (2014)

A reatividade do MK foi avaliada através de pastas de cimento, com 20% de
substituicdo de cimento Portland pelo material pozolanico, por Donatello et al.
(2010). De acordo com os autores, o MK apresentou maior reatividade em relagéo
aos materiais analisados. O material apresenta um alto nivel de remocédo de
portlandita aos 8 dias, pelo o teste de Fratini, permitindo um acréscimo na
resisténcia, observado através do ensaio mecanico, devido a formagdo de fases
adicionais de C-S-H, dai a correlacao entre os métodos.

Através de analises térmicas, Gongalves (2005) avaliou a reatividade do MK.
O autor adotou dois teores de substituicdo, 20 e 40%, de cimento por MK. Através
dos resultados obtidos, foi constatado que o MK apresenta eficiéncia no consumo de
Ca(OH)2, confirmando sua atividade pozolanica. A pasta com 20% de MK apresenta
teor de portlandita remanescente muito abaixo da pasta referéncia, enquanto que na
pasta com 40% de MK o Ca(OH): foi totalmente consumido. O autor ressalta que o
consumo de Ca(OH)z2 pela pozolana resulta em maior quantidade de produtos de
hidratacao, influenciando diretamente a porosidade da matriz, a resisténcia final e a
durabilidade de matrizes cimenticias.
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Guneyisi et al. (2008) utilizaram MK como MCS para melhorar as
propriedades do concreto. Usando teor de substituicdo de 10% e 20% em peso de
cimento, com relacéo a/c igual a 0,35 e 0,55. Foram observadas as propriedades de
durabilidade do concreto medindo a absor¢cdo de agua, retracdo por secagem e
porosidade em diferentes idades, até 120 dias. A incorporacdo de MK reduziu a
tensdo de retracdo por secagem, reduziu os poros extensos dos espécimes de
concreto. Por fim, foi observado que os concretos mais impermeaveis eram aqueles
que continham 20% de substituicdo de MK.

De acordo com Duan et al. (2013) a adicdo de MK tem impacto positivo no
refinamento dos poros e no reforco da zona de transi¢ao (ZT) em concretos. Logo,
afetam positivamente a resisténcia a compressao e a durabilidade, visto que ambas
estdao intimamente ligadas a estrutura dos poros e a ZT. Analises de estabilidade
termodinamica indicam que o SiO2z € o principal componente do MK, por isso exerce
influéncia nas fases de hidratacao do cimento.



3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental foi dividido em 3 etapas, conforme apresentado na
Figura 30.

Figura 30 - Detalhamento do programa experimental
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Fonte: Elaborado pela autora.
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Tendo por objetivo geral avaliar a influéncia da SiO2 e da Al2O3 no
comportamento pozolanico dos diferentes MSC, adotou-se somente o teor de
substituicdo de 25%, em massa, de cimento Portland por material pozolanico,
conforme a NBR 5752 (ABNT, 2014). A Tabela 7 apresenta a composi¢cdo das
misturas ensaiadas nos métodos de determinacdo da atividade pozolanica,
apresentados no item 3.4.

Tabela 7 - Nomenclatura e composicdo das misturas

Pet Nome da amostra Nomenclatura | Tipo de adi¢ao
amostra
1 Referéncia REF -
2 25% de P6 de quartzo 25PQ PQ
3 25% de Cinza volante 25CV CV
4 25% de Metacaulim 25MK MK
5 25% de Residuo de ceramica vermelha 25RCV RCV

Fonte: Elaborado pela autora.

A NBR 5752 (ABNT, 2014) estabelece que o indice mecanico de atividade
pozolanico seja calculado a partir da comparacao com uma mistura composta por
100% de cimento. Contudo, este método pode mascarar o efeito real das
caracteristicas do material pozolanico, uma vez que pode estar confundido com o
efeito da reducdo de 25% de consumo de cimento em um mesmo volume de
argamassa.

Assim, este trabalho propée a comparacdo com um padrdo secundario de
referéncia, ou seja, um padrao que avalia a reatividade das pozolanas em igualdade
de consumo de cimento. Desta forma, para compor o padrdo secundario, empregou-
se p6 de quartzo em substituicdo a 25% de cimento. O mesmo apresenta estrutura
essencialmente cristalina (Figura 35), ndo reagindo no processo de hidratacdo do
cimento, além de apresentar distribuicdo granulométrica semelhante as das
pozolanas. A Figura 31 apresenta o esquema de como foram compostas as
amostras estudadas.

Figura 31 - Apresentagéo esquematica da composi¢do das misturas
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Fonte: Elaborada pela autora.
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3.1 MATERIAIS

A seguir serdo apresentadas informagdes quanto a origem, a forma como
foram beneficiados e o preparo das amostras dos materiais empregados na

pesquisa. Tais informacdes sdo apresentadas nos itens 3.2.1, 3.2.2, 3.2.3 € 3.2.4.
3.1.1 Cimento e po6 de quartzo

A NBR 5752 (ABNT, 2014) estabelece que seja empregado O CP II-F-32 para
avaliar o IAP mecanico das pozolanas. No entanto, este cimento contém filer
calcario em teor entre 6 e 10%. Segundo Lothenbach et al. (2008b), em presenca de
teores de filer calcario acima de 5%, a alumina presente nas adi¢des silico-
aluminosas pode reagir com os carbonatos, formando carboaluminatos de calcio
hidratados e, por isso decidiu-se empregar o cimento CP V-ARI, que pode conter até
5% de adicoes de filer calcario NBR 5733 (ABNT, 1991). O IAP foi testado com o CP
|1-F-32, conforme APENDICE A, para validacdo do emprego do CP V-ARI.

O PQ foi usado na pesquisa por apresentar estrutura cristalina, configurando
um material inerte, ndo reagindo no processo de hidratacdo do cimento. O material
utilizado no estudo foi empregado em granulometria passante na peneira com de
abertura Mesh # 200. De acordo com o fabricante, o material € composto
basicamente por SiO2. A Tabela 8 apresenta a caracterizacao quimica do cimento e
do PQ, e a Figura 32 e a Tabela 9 apresentam a caracterizagao granulométrica e

fisica destes materiais.

Tabela 8 - Caracterizacao quimica do CP V-ARI e P6 de quartzo

Parametros U0,
CP V-ARI PQ
SiO2 19,46 98,26
Al20s 3,68 1,04
Fe.O3 2,77 0,12
CaO 63,99 0,02
MgO 3,72 0,02
K20 1,10 0,22
Na2O 0,37 0,01
TiO2 0,24 0,04
MnO 0,08 0,01
P20s 0,14 0,01
PF* 4,44 0,26

*PF - perda ao fogo.
Fonte: Elaborada pela autora.
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Figura 32 - Distribuicdo granulométrica do CP V-ARI e PQ
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Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela 9 - Caracteristicas fisicas do CP V-ARI e do PQ
CP V-ARI PQ

. Massa especifica (g/cm?3) 3,038 2,62
Area superficial especifica BET (m?/g) 1,55 1,74
Dio 7,21 1,315

Analise granulométrica (um) Dso 15,26 3,38

Dgo 32,09 8,18

Fonte: Elaborada pela autora.

E possivel observar que as particulas apresentam um grau de esfericidade
alto com grau de arredondamento anguloso (Figura 33 e Figura 34).
Figura 33 - Imagem MEV do p6 de Figura 34 - Imagem MEV do p6 de

quartzo (aumento de 3.500 x) quartzo (aumento de 10.000 x)
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Fonte: Registrada pela autora. Fonte: Registrada pela autora.

O difratograma de raios X do p6é de quartzo é apresentado na Figura 35.
Pode-se observar que o PQ apresenta estrutura cristalina com picos de alta
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intensidade, sem alteracdo da linha de base horizontal. Os picos identificados
correspondem, majoritariamente, ao quartzo e em menores incidéncias picos de

caulinita e muscovita.

Figura 35 - Difratograma de raios X do residuo do p6 de quartzo
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Fonte: Registrada pela autora.

3.1.2 Adicoes pozolanicas

A Figura 36 apresenta amostras de todas as adigées minerais empregadas na
pesquisa.

Figura 36 - Adicoes minerais

Fonte: Registrada pela autora.

Para isolar o efeito da finura na investigacdo da atividade pozolanica, as
adigbes minerais tiveram a granulometria adequada a um Dso de 4 + 2 um, em
funcdo da granulometria original do p6 de quartzo. Para tanto, todas as pozolanas
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passaram por processos de moagem, conforme detalhamento apresentado no
APENDICE A.

O MK utilizado no estudo é um metacaulim comercial e a CV é proveniente da
Usina Termoelétrica de Candiota, localizada a sudeste do Rio Grande do Sul.

O RCV empregado na pesquisa € oriundo de blocos ceramicos coletados de
um mesmo lote de producdo. A industria responsavel pela produgdo dos blocos
localiza-se na cidade de Arroio do Meio no estado do Rio Grande do Sul, no Vale do
Taquari. De acordo com o fabricante o processo de queima dos blocos é
monitorado, possuindo temperatura média controla de 700 a 750°C. Os residuos
foram submetidos a secagem em estufa a 100 + 5°C durante 24h. Logo depois, 0
material passou por 8 processos de beneficiamento, os quais sdo apresentados no
esquema ilustrado na Figura A 5 do APENDICE A.

Os materiais pozolanicos foram investigados quanto aos padrbes fisicos,
quimicos e mecanicos a fim de verificar o atendimento aos requisitos normatizados
pela NBR 12653 (ABNT, 2014).

3.1.3 Agregado miudo natural

As argamassas do presente estudo foram preparadas com areia convencional
da Bacia do Rio Jacui/RS, empregando-se as fracées granulométricas equivalentes
as determinadas pela NBR 7214 (ABNT, 2015) (1,2, 0,6, 0,3, e 0,15). O preparo da
areia consistiu na separacado das fragdes granulométricas e tratamento conforme
trabalho realizado por Recena (1994) (APENDICE A - MATERIAIS).

3.1.4 Agua

Foi utilizada agua proveniente da rede publica de abastecimento do municipio
de Sao Leopoldo — RS. Para a NBR 5753 (ABNT, 2016) sera utilizada agua
deionizada.

3.1.5 Aditivo Superplastificante

Para a correcdo da consisténcia das pastas e argamassas, a escolha do
aditivo foi determinada de acordo com a NBR 11768 (ABNT, 2011) e a quantidade
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necessaria para manter a normalidade do indice de consisténcia foi de acordo com a
NBR 5752 (ABNT, 2014) e NBR 7215 (ABNT, 1996). O aditivo empregado na
pesquisa foi o Glenium 51, um superplastificante a base de policarboxilatos. A

Tabela 10 apresenta caracteristicas fisicas e quimicas, fornecidas pelo fabricante.

Tabela 10 - Propriedades fisico/quimicas do aditivo superplastificante

Propriedades fisico/quimicas

Funcao Superplastificante de 3 geragao
Base quimicas Eter policarboxilico
Aspecto Liquido
Cor Branco turvo
Agéo secundaria Redutor de 4gua
Solubilidade em agua Total
Aparéncia Liquido branco turvo
pH 5-7
Densidade 1,067 - 1,107 g/cm?®
Sélidos 28,5-31,5%
Viscosidade < 150 centipoises (cps)

Fonte: Fabricante (2017).

3.2 METODOS PARA CARACTERIZAGCAO DOS MATERIAIS

A NBR 12653 (ABNT, 2014) estabelece os requisitos quimicos, mineralégicos
e fisicos que os materiais pozolanicos devem apresentar, os quais estao
apresentados no item 2.1.2 e 2.1.3. Os itens 3.3.1, 3.3.2 e 3.3.3 apresentam o0s
equipamentos, os laboratérios e a forma como as adicbes minerais e 0os cimentos,

empregados na pesquisa, foram avaliados.
3.2.1 Caracterizacao quimica

Os ensaios de caracterizagdo quimica objetivaram conhecer a composicao
quimica, teor de umidade e perda ao fogo dos materiais utilizados como adicao
mineral e dos cimentos empregados na pesquisa. Tais ensaios sdo apresentados
nos itens 3.3.1.1, 3.3.1.2 ¢ 3.3.1.3.

3.2.1.1 Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

De acordo coma a NBR 12653 (ABNT, 2014) os materiais pozolanicos devem
estar em conformidade com uma série de requisitos quimicos estabelecidos. Logo,
para que esses requisitos fossem conhecidos, ensaios de Fluorescéncia de Raios-X
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(FRX) foram utilizados para determinar a composi¢cdo quimica dos cimentos e das
adi¢cées minerais. O MK, RCV e CV foram caracterizados por FRX no Laboratério de
Caracterizacdo e Valorizagdo de Materiais (LCVMat) da Unisinos, no equipamento
Espectrometro de Fluorescéncia de Raios-X modelo EDX-720, da marca
SHIMADZU. Para este ensaio as amostras foram previamente secas em estufa a
105 + 5°C, em seguida cerca de 10 g das mesmas foram ensaiadas. O PQ foi
analisado no LAMIR/UFPR, em pastilha fundida, no equipamento Espectrémetro
PANalytical Axios Max.

3.2.1.2 Teor de Umidade

A NBR 12653 (ABNT, 2014) especifica que o teor de umidade deve ser
realizado de acordo com a NBR NM 24 (ABNT, 2002), que prescreve o método de
determinacao desta propriedade em materiais pozolanicos. O ensaio foi realizado no
Laboratorio de Materiais de Construcédo (LMC) da Unisinos e os materiais ensaiados
foram: MK, RCV e CV.

3.2.1.3 Perda ao Fogo

A NBR 12653 (ABNT, 2014) estabelece o valor maximo de perda ao fogo (PF)
para MCS. Desta maneira, o ensaio de PF foi realizado de acordo com a norma
ABIFA CEMP-120:2003, a mesma prescreve o método de determinacéo do teor de
materiais organicos, e segue 0os mesmos parametros de ensaio da NBR NM 18:
(ABNT, 2012). O ensaio foi realizado no LCVMat da Unisinos e os materiais
ensaiados foram: MK, RCV, CV, CP V-ARI e CP II-F-32.

3.2.2 Caracterizacao mineraldgica

A técnica de Difracao de Raios-X (DRX) foi utilizada com intuito de avaliar os
compostos mineralégicos dos materiais cimenticios suplementares. O ensaio foi
realizado no difratdbmetro da marca PANalytical modelo EMPYREAN do itt FOSSIL -
Instituto Tecnolégico de Micropaleontologia da Unisinos. Os difratogramas

realizados na amostra sem padrdo interno foram obtidos através de uma fonte de
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cobre, com tensdo de operacdo de 40 kV e corrente 40 mA, com intervalo angular
variando de 5 a 100°, com passo de 0,01 e tempo de 50 s em cada passo.

A variacdo do angulo e o tempo em cada passo foi alterado nos DRX
realizados nas amostras com padréo interno. Na amostra de MK, foi realizado em
medicbes de 20, variando de 5 a 100°, com passo de 0,01 e tempo de 250 s em
cada passo. As amostras RCV e CV foram analisadas com medi¢bes de 26,
variando de 10 a 100°, com passo de 0,01 e tempo de 150 s em cada passo.

A determinacdo do teor de amorfo das amostras de CV, RCV e MK foi
realizado a partir do refinamento matematico pelo método de Rietveld, empregando
os difratogramas das amostras contendo padrao interno de ZnO, em teor de 10%,
por ndo sobrepor 0s picos caracteristicos das pozolanas utilizadas. A quantificagao
das fases presentes foi realizada por meio de assessoria técnica externa, que
utilizou o software de cédigo livre MAUD (Material Analysis Using Diffraction). As
fichas cristalograficas foram obtidas no portal do ICSD - Inorganic Crystal Structure
Database.

Os teores dos 6xidos presentes na fase amorfa foram calculados seguindo a
metodologia adotada por Keppert et al. (2017), Singh e Subramaniam (2016a) e
Singh e Subramaniam (2016b).

3.2.3 Caracterizacao fisica

A caracterizacao fisica compreendeu as seguintes analises: area superficial
especifica (BET), massa especifica (técnica de picnometria) e granulometria por
difracédo a laser. As analises dos cimentos, CV, RCV, MK e PQ foram realizadas no
Laboratério de Caracterizagdo e Valorizacdo dos Materiais (LCVMat) da Unisinos.

Os ensaios sao apresentados nos itens 3.3.2.1, 3.3.2.2 € 3.3.2.3.
3.2.3.1 Area Superficial Especifica

Os valores de area superficial especifica foram obtidos através da andlise
feita por BET. As amostras foram previamente secas em estufa a 105 + 5°C,
seguindo procedimento adotado em laboratério, e tratadas por aquecimento (105 °C)
e evacuacao no equipamento modelo VacPrep 061 da Micromeritics, este preparo

visa remover contaminantes, como vapor de agua e gases adsorvidos na amostra, a
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fim de evitar interferéncias nas medidas de é&rea superficial especifica. Apds o
preparo, as amostras foram analisadas utilizado nitrogénio como adsorbato. O

equipamento utilizado foi o da Micromeritics, modelo TriStar Il Plus.
3.2.3.2 Massa Especifica

As massas especificas dos materiais foram obtidas através da técnica de
Picnometria a gas hélio em Picnémetro modelo AccuPyc Il 1340 da Micromeritics.
Para realizacao deste ensaio as amostras foram previamente secas em estufa a 105
+ 5°C até constancia de massa.

3.2.3.3 Granulometria por difracéo a laser

O ensaio de granulometria por difracdo a laser foi realizado no equipamento
Microtrac, modelo S3550. As amostras de MK, RCV, CV e PQ foram preparadas
permanecendo submersas durante 24 h em solugdo de hexametafosfato a 4,6%,
para dispersdo de suas particulas. Posteriormente, as amostras foram submetidas a
ultrassom externo a 100 W de poténcia por 5 min, em seguida foram inseridas no
equipamento e analisadas por via Umida, utilizando agua como fluido.

No processo de andlise das particulas, dos materiais empregados como
adicdo mineral, foi necessério realizar uma nova agitacdo através de ultrassom
localizado no interior do analisador de particulas, a 40 W de poténcia. Nesta etapa
realizou-se a agitacao das amostras durante 60 s, em seguida analisou-se o grafico
gerado no Software Microtrac-FLEX versao 10.6.1. As particulas foram submetidas a
esse processo até que se obtivesse resultado de curva granulométrica coerente com
os resultados observados na bibliografia (CACHEPA, 2017; DONATELLO et al.,
2010; SNELLINGS; SCRIVENER, 2016; ZALESKA et al.,, 2018). A Tabela 11
apresenta o tempo em que cada amostra foi submetida a agitacdo no ultrassom

interno.

Tabela 11 - Tempo em que as amostras foram submetidas a ultrassom interno

Amostra Tempo de agitacao (segundos)

MK 960
PQ 1080
Cv 1140
RCV 1260

Fonte: Elaborada pela autora.
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As amostras de cimento CPV-ARI e CP-II-F-32 foram preparadas com Xileno
P.A. a 99,43% para dispersao das particulas e ensaiadas em meio liquido, utilizando
alcool isopropilico como fluido. Posteriormente, as amostras foram submetidas a
ultrassom externo a 100W de poténcia por 2min e ensaiadas em analisador de

particulas sem necessidade de uma nova agitacdo em ultrassom interno.
3.2.3.4 Microscopia eletrénica de varredura

A microestrutura e morfologia das amostras CV, RCV, MK e PQ foi observada
através do microscopio eletrénica de varredura (MEV) no itt FUSE - Instituto
Tecnolégico em Ensaio de Segurancga Funcional, da Unisinos. O instituto dispde de
um MEV da marca ZEISS. O equipamento possibilita a geracao de imagens com
resolucao de até 3 nm com magnificacdo de 700.000x, operando em baixo e alto
vacuo. O preparo das amostras foi realizado através de metalizagdo em ouro
paladium. As amostras foram analisadas em alto vdcuo com detector de elétrons
secundarios a uma tensao de operacéao de 20 kV.

O grau de esfericidade e arredondamento das particulas foi avaliado
visualmente através da comparagdo com os padrdes de grau de esfericidade e
arredondamento previstos na NBR 7389-1 (ABNT, 2009) com base em Power
(1953).

3.3 METODOS PARA DETERMINAGAO DA ATIVIDADE POZOLANICA

A seguir serdo apresentados os métodos que foram empregados para
determinacdo da atividade pozolanica dos MCS. Dentre os métodos existentes
foram escolhidos, com base na bibliografia, os seguintes: (i) método quimico - Fratini
adaptado pela NBR 5753 (ABNT, 2016); (i) método térmico - Andlises
termogravimétricas (TG/DTQG); (iii) método mecanico - Resisténcia a compressao e
indice de Atividade Pozolanica (IAP) normatizado pela NBR 5752 (ABNT, 2014).

O método de Fratini, Andlise térmica (TG/DTG) e indice mecanico de
atividade pozolanica foram adotados por serem amplamente empregados em
estudos que avaliam a reatividade de materiais pozolanicos e também por pesquisas
atuais (BALDUSCO et al., 2017; KEPPERT et al., 2017; SNELLINGS; SCRIVENER,
2016; SURANENI e WEISS, 2017; TIRONI et al., 2017; ZALESKA et al., 2018)
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3.3.1 Método de Fratini adaptado pela NBR 5753:2016

O método de Fratini, padronizado pela ABNT NBR 5753 (ABNT, 2016),
emprega amostras compostas por 20g de cimento, que, neste trabalho, foi composto
com 75% de cimento Portland CPV ARI e 25% de adigdo mineral. A Tabela 12
apresenta a quantidade de amostras ensaiadas na pesquisa. A composicao das

mesmas € apresentada no item 3.1.

Tabela 12 - Quantidade de amostra para o ensaio de Fratini

Quantidade Amostra Total de amostras Idade de Total de amostras
de amostras por ensaio ensaio para a pesquisa
2 REF
2 25PQ
2 25CV 10 7,28 e 63 30
2 25MK
2 25RCV

Fonte: Elaborada pela autora.

Apbs os procedimentos de titulacdo, devidamente detalhados na norma, foi
possivel determinar as concentracées de ions hidroxila e 6xido de célcio pelas

seguintes Equacbes 5 e 6:

1000[0,1[V, [ £
2 =2[V,
50 o ()

[OH] =
Em que:
V3 = volume da solucao 0,1 mol/L de HCL usado na titulagdo, expresso em
mililitros (mL);

f2 = fator da solugao de acido cloridrico.

(Ca0) = 1000[0,5003[‘/4 Lf

=06V Lf ®)

Em que:

V4 = volume da solucdo de EDTA usada na titulagdo, expresso em mililitros
(mL);

f1 = fator da solucédo de EDTA.

O ensaio foi realizado em duplicata, porém, o Quadro 15 apresenta o

consumo de materiais cimenticios para uma via de cada amostra e 0 consumo de
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reagentes sendo a média das duas amostras ensaiadas aos 7 dias. Na Tabela 13
nao constam os valores do indicador de alaranjado de metila, do hidréxido de sédio
e do indicador de calcon, pois as quantidades prescritas em norma sao suficientes
para realizar o ensaio em mais de quatro idades, diferente das quantidades de HCL
e EDTA.

Tabela 13 - Consumo de materiais para as amostras de Fratini analisadas

Amostras  Adicao mineral (g) Cimento (g) Agua (g) HCL (ml) EDTA (ml)

REF - 20 100 31,80 11,45
PQ 5 15 100 26,45 12,90
CVv 5 15 100 26,05 5,90
RCV 5 15 100 25,35 11,25
MK 5 15 100 22,75 5,35

Fonte: Elaborada pela autora.

Para correlacionar os resultados de Fratini com 0s ensaios mecanico e
térmico é necessario estabelece uma padronizagdo nos resultados. Esta
padronizacdo foi realizada seguindo a metodologia proposta por Donatello et al.
(2010). Os autores padronizam o CaO removido (Equacao 7) através da diferenca
entre o resultado da concentracdo de CaO da amostra, obtida em ensaio, e a
maxima concentragdo teérica calculada através da Equacgéo (4, expressa como a
porcentagem maxima do CaO teédrico removido.

CaO._ . =(1-(CaO/Ca0 ))[100

removido

(7)

3.3.2 Analises termogravimétricas (TG/DTG)

O ensaio foi realizado para os 5 tracos apresentados no item 3.1 e a relagéao
a/agl de 0,48 foi mantida constante para todas as misturas. As pastas foram
produzidas em misturador da EMIC, Modelo AG-5 com capacidade de 5 litros.

A preparagdo das pastas seguiu as recomendacdes da NBR 5752 (ABNT,
2009) quanto a mistura e homogeneizacdo prévia da adicdo mineral e cimento
Portland. Em seguida, a metodologia adotada para a mistura dos materiais
obedeceu a sequéncia descrita na NBR 16606 (ABNT, 2017).

A consisténcia das pastas foi medida pelo ensaio de mini-tronco de Kantro,
também conhecido por miniabatimento. De acordo com Mikanovic e Jolicoeur

(2008), o método consiste em uma medida alternativa das propriedades reoldgicas
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de pastas de cimento, realizada através da medicdo da area de espalhamento da
pasta. As pastas com adicdes minerais foram ajustadas com base na pasta
referéncia, adotando-se um limite de espalhamento de £ 10 mm, com o emprego de
aditivo superplastificante. A Figura 37 apresenta avaliacdo da consisténcia da pasta
REF.

Figura 37 - Avaliacao da consisténcia das pastas
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Fonte: Registrada pela autora.

A Tabela 14 apresenta a quantidade de material empregado na confeccao
das pastas de cimento.

Tabela 14 - Consumo de materiais para os tracos de pasta estudados

Adicao Cimento : Aditivo

Amostra mineral (q) @) Agua (g) (%) Consisténcia (mm)
REF - 500 240 - 74
PQ 125 375 240 - 68
CcVv 125 375 240 - 69,5
RCV 125 375 240 0,236 82
KM 125 375 240 0,532 68

Fonte: Elaborada pela autora.

As pastas foram acondicionadas em tubo de poliestireno com diametro de 4,5
mm, adequadamente vedado e armazenados em camara umida até a idade de 28
dias.

Aos 28 dias, a hidratagdo das pastas foi interrompida seguindo procedimento
adotado por Deschner et al. (2012) e Schéler et al. (2015), composto pelas seguintes
etapas: (i) moagem em Almofariz de Agata; (i) imersdo da amostra em pé em &lcool
isopropilico durante 15 min; (iii) ligeira lavagem com éter dietilico; (iv) remog¢ao dos
solventes em estufa a 40 °C por 10 min.
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Imediatamente apds a interrupcédo da hidratacdo, as andlises térmicas foram
realizadas no LCVMat da Unisinos, em termobalanga PerkinElmer, modelo STA
8000, utilizando cadinhos de alumina, preenchido por aproximadamente 20 mg de
material. Empregou-se uma taxa de aquecimento de 10 °C/min em atmosfera de Nz,
com faixa de temperatura de 25 a 1000 °C. A Figura 38 apresenta o material no

porta amostra de alumina, pronto para analise.

Figura 38 - Pasta em porta amostra para analise TG

Fonte: Registrada pela autora.

A determinacdo da perda de massa foi realizada pelo método tangencial. De
acordo com Lothenbach et al. (2015), a perda de massa em percentagem
(PmcaoH)2), devida a evaporacdo da agua, pode ser usada para calcular a
quantidade de Ca(OH)2 presente na amostra hidratada, conforme Equacéao 8(8),
usando a massa molar do Ca(OH)2 (mcaoH)2 = 74 g/mol) e da agua (mH2o = 18
g/mol):

Ca(OH) =Pm_,, 4
2mensurado cwon g (8)

Ainda conforme os autores supracitados, a massa da amostra muda durante a
hidratacdo, logo, o0s resultados precisam ser redimensionados. Este
redimensionamento é realizado através da Equacao 9 e resulta na quantidade de
Ca(OH)2em 100g de pasta.

_ Ca(OH),
e P (1+alagl) ©)

600°C

Ca(OH)

Em que:
Psooec = peso da amostra a 600 °C (%);

a/agl = relacdo agua/aglomerante usada na mistura.



89

A quantificacdo do Ca(OH)2 consumido pela reacdo pozoléanica foi realizada
tomando-se como padrédo de referéncia as amostras com PQ. As amostras com PQ
possuiam a mesma quantidade de cimento que as demais amostras com pozolanas,
e sendo o PQ inerte, é possivel tomar a sua perda de massa como sendo a
quantidade Ca(OH)z total disponivel para a reacao.

3.3.3 indice mecanico de atividade pozolanica
3.3.3.1 Indice de Atividade Pozolanica em Argamassas (IAP-A)

Neste trabalho foram analisadas argamassas produzidas de acordo com NP
EN 196-1:2016. No entanto, esta norma nao indica um teor de substituicdo de
cimento por adicdo mineral a ser testado e, desta maneira, usou-se o teor de
substituicdo proposto pela NBR 5752 (ABNT, 2014). A adoc&o de corpos de prova
prismaticos, conforme NP EN 196-1:2016, deve-se ao fato da norma NBR 7215
(ABNT, 1996) estar em revisdo, conforme nota apresentada anteriormente'. Para
validar esta decisao, foi realizado um estudo comparativo entre CP’s prismaticos e
cilindricos a fim de avaliar o desempenho em funcao da geometria dos corpos de
prova (APENDICE E - RESISTENCIA A COMPRESSAO)

A relacao aglomerante/areia de 1:3 e a relacdo agua/aglomerante (a/agl) de
0,48, em massa, permaneceram constantes para todas as misturas. Para cada
mistura foram moldados 3 corpos de prova prismaticos para cada idade de ensaio
(7, 28 e 63 dias), sendo que de cada corpo de prova prismatico resultam duas
amostras ensaias a compressao. Produziu-se um total de 90 corpos de prova.

As argamassas foram produzidas em argamassadeira EMIC, Modelo AG-5
com capacidade de 5 litros, em sala climatizada com temperatura de 23 + 2°C e
umidade de 60 + 10%, seguindo recomendagbes da NBR 7215 (ABNT, 1996).
Inicialmente, a adicdo mineral e o cimento Portland foram previamente misturados e
homogeneizados em recipiente fechado por cerca de 2 minutos. Em seguida, o
processo de mistura seguiu a sequéncia apresentada na norma citada.

As argamassas MK e RCV apresentaram consisténcia, medida em mesa de
consisténcia igual a 245 £+ 10 mm. O aditivo superplastificante foi adicionado as
misturas contendo pozolana de tal forma que mantivessem a mesma consisténcia da

argamassa referéncia. Nao foi necessario adicionar aditivo superplastificante as
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argamassas PQ e CV pois as mesmas apresentaram consisténcia maior que a
argamassa referéncia. O CP V-ARI foi usado na producdo de corpos de prova
segundo a NP EN 196-1:2016.

O método de moldagem e o procedimento de ruptura dos CP’s foram
realizados de acordo com a NBR 13279 (ABNT, 2005). O procedimento de cura
inicial, e ao longo do tempo, foram realizados de acordo com a NBR 7215 (ABNT,
1996).

Os ensaios mecanicos de resisténcia a tracao na flexdo e a compressao axial
foram realizados na prensa da EMIC - INSTRON, modelo 23-300 com capacidade
de 300KN (30000kgf).

3.3.3.2 indice de Atividade Pozolanica em Pastas (IAP-P)

A fim de avaliar a influéncia da reatividade dos MSC no desempenho
mecanico, isolando o efeito do empacotamento na matriz granular dos agregados,
realizou-se estudo avaliando a resisténcia a compressdao axial em pasta,
empregando-se corpos de prova reduzidos. Este método foi baseado no trabalho
desenvolvido por Baldusco et al. (2017), que avalia a resisténcia a compressao axial
de pastas, empregando moldes cilindricos de PVC de 27mm de didmetro por 54 mm
de altura.

Foram preparados moldes de PVC de 16,5 mm de didmetro por 33 mm de
altura, seguindo a proporcdo de 1:2, com corte na secado longitudinal que,
previamente a moldagem, era unido com fita adesiva resistente. A vedagao do fundo
foi realizada com disco de borracha, com espessura de 3,5 mm. Os moldes

desmontado (a) e montado (b) sdo apresentados na Figura 39.

Figura 39 - Moldes de PVC

Fonte: Registrada pela autora.
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A metodologia adotada para preparacao das pastas foi a mesma empregada
para as pastas estudadas por analise térmica (item 3.4.2). As pastas foram
moldadas e adensadas mecanicamente?, por 15s, e os CP’s foram armazenados em
camara umida, onde permaneceram até idade de ensaio. A retificacao das faces de
ensaio foi realizada em torno NODUS, modelo 220 GOLD, com poténcia de 8 kW. A
Figura 40 apresenta CP’s de pasta torneados, prontos para ensaio.

Figura 40 - CP’s de pasta

Fonte: Registrada pela autora.

O ensaio mecénico de resisténcia a compressao axial foi realizado no LMC da
Unisinos na prensa da EMIC - INSTRON, modelo DL-200, classe |, com capacidade
de carga de 2000kgf, com erro menor que 0,5%, faixa de velocidade de 0,01 a
1000mm/min. A velocidade de carregamento utilizada no ensaio foi de 0,008 mm/s.
A Figura 41 apresenta CP’s sendo ensaiados (a) e apds o ensaio de resisténcia a
compressdo axial (b).

Figura 41 - Ensaio de resisténcia a compressao axial em CP’s de pasta

(@)

Fonte: Registrada pela autora.

2 Empregou-se agitador de peneiras, marca Tamises, na poténcia de regulagem 1.
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4 APRESENTACAO, ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS
4.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

A seguir serdo apresentados, analisados e discutidos os resultados obtidos a

partir dos ensaios de caracterizacao dos materiais.
4.1.1 Caracterizacao quimica

A Tabela 15 apresenta a caracterizacdo quimica do MK, RCV e CV,
representada pelos 6xidos mais estaveis. Para realizar a quantificacdo dos teores
dos 6xidos presentes na fase amorfa, foi realizada a correcéo dos teores dos 6xidos
descontando a PF, conforme trabalho realizado por Keppert et al. (2017), visto que o

DRX nao identifica carbono, ou seja, 0 somatério das fases néo inclui carbono.

Tabela 15 - Caracterizacao quimica do MK, RCV e CV
Teores com PF (%) Teores sem PF (%)

Cv RCV MK CVv RCV MK

SiOz 64,69 58,07 50,83 64,73 60,04 52,25
Al20s 20,97 17,16 37,96 20,98 17,75 39,02

Parametros

Fe20s 7,50 16,03 3,22 7,51 16,57 3,31
MgO 1,28 0,62 0,99 1,28 0,64 1,02
P20s ND* 0,11 0,24 0,00 0,12 0,24
SOs; 0,16 ND ND 0,16 ND ND
K20 1,71 1,11 2,66 1,71 1,14 2,73
Na20 1,73 0,47 0,12 1,73 0,49 0,12
CaO 1,03 0,56 0,11 1,03 0,57 0,11
TiO2 0,86 2,33 1,16 0,86 2,41 1,19
MnO ND 0,26 0,01 ND 0,27 0,01
PF 0,057 3,28 2,72 - - -

*ND - ndo detectado.
Fonte: Elaborada pela autora.

Através da analise quantitativa do ensaio de FRX pode-se constatar que os
elementos majoritarios sdo SiOz, Al203 e Fe20s. Dentre os MCS, a CV apresentou o
maior teor de SiO2, igual a 64,69%, seguida do RCV com 58,07% e MK com 50,83%.
Em relacao ao teor de Al203, o MK apresentou teor de 37,96%, seguido da CV com
20,97% e RCV com 17,16%. O RCV apresentou o maior teor de Fe20s, igual a
16,03%, seguido da CV com 7,50% e MK com 3,22%.
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Dentre os trés materiais analisados, o MK apresenta o maior teor de Al20s.
Este resultado também foi encontrado por Walker e Pavia (2011), que obtiveram um
teor de 45,26% de Al203 para MK, 24,72% para a CV e 22,15% para o RCV. Com
relagéo ao teor de SiO2, 0 MK obteve o menor resultado em relagédo a CV e o RCV.
Embora este fator interfira na reatividade do material, como relatado por Massazza
(1994), de acordo com Walker e Pavia (2011), o grau de amorfismo determina a
atividade pozolanica em extensdo superior a qualquer outra propriedade da
pozolana.

A NBR 12653:2014 determina que o somatério dos O&xidos de
SiO2+Al203+Fe203 seja igual ou superior a 70% para pozolanas classe N, onde as
argilas calcinadas se enquadram, e classe C, como é o caso da CV. Desta maneira,
pode-se observar que os trés materiais atenderam a exigéncia da norma. A CV
apresentou 93,16%, o RCV obteve somatério igual a 91,26% e o MK apresentou
92,01%.

Para o teor de SOsa NBR 12653:2014 determina o valor maximo de 4% para
pozolanas classe N e 5% para pozolanas classe C. As pozolanas estudadas
atenderem a exigéncia da norma. A presenca deste éxido ndo foi detectada nas
argilas calcinas e a CV apresentou um teor de 0,16%.

A norma supracitada também controla os teores de alcalis disponiveis em
Na20 presentes nas pozolanas, a mesma estabelece o valor maximo de 1,5%. O
RCV atende a exigéncia da norma, apresentando teor de 1,20%. O MK e a CV
apresentaram teores de 1,87% e 2,86%, respectivamente, acima do estabelecido
pela norma. De acordo com Tosun (2006) e Silva e Kupeiman (2008), valores muito
elevados de SOs e Na20 podem prejudicar as matrizes cimenticias, devido a
expansdes nas primeiras horas de hidratacdo. Diante do exposto, em relacdo aos
alcalis disponiveis em Na20, a CV e o MK podem apresentar desempenho inferior
em relacado ao RCV.

Quanto a umidade do material, a NBR estabelece como limite maximo o valor
de 3%. Neste quesito, todas as pozolanas estudadas estdo dentro do especificado.
A CV apresenta teor de umidade de 1,05%, o RCV de 1,4% e o MK de 2,2%.

Em relagdo a perda ao fogo, a NBR 12653:2014 especifica um valor maximo

de 10% para pozolanas classe N e 6% para pozolanas classe C. As trés pozolanas
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estdo dentro do especificado pela norma. A CV apresentou 0,059% de perda ao
fogo, o RCV 3,163% e o MK perda ao fogo igual a 2,322%.
A Tabela 16 apresenta o resumo dos resultados obtidos através dos ensaios

de caracterizagao quimica.

Tabela 16 - Atendimento aos requisitos quimicos estabelecidos pela NBR

12653:2014
H H . . (o)

Propriedades leltilNBR. 12653.2(24 (%) CV RCV MK
SiO2+Al203+Fe203 =270 =270 93,16 91,26 92,01

SOs <4 <5 0,16 ND* ND*

Teor de umidade <3 <3 1,05 1,4 2,2
Perda ao fogo <10 <6 0,057 3,28 2,72
Alcalis disponiveis em Na.O <15 <15 286 1,20 1,87

*ND - ndo detectado.

Fonte: Elaborada pela autora.

4.1.2 Caracterizacao mineralégica

A Figura 42 apresenta o difratograma qualitativo da CV, onde é possivel
observar a presenca de halo de amorfismo, caracteristico da CV, e que seu apice
encontra-se aproximadamente na regido de 23° - 26. Os compostos cristalinos
identificados (quartzo, mulita e hematita) foram os mesmos identificados na CV
estudada por Hope Filho (2008) e nas CVs estudadas por Rahhal e Talero (2004).

Figura 42 - Difratograma de raios X da cinza volante
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Fonte: Elaborada pela autora.
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A Tabela 17 apresenta a composicao de fases presente na CV, obtida através
do método de Rietveld. O teor de amorfo quantificado na CV foi de 59,56%, proximo
ao teor quantificado por Hope Filho (2008), de 57,7%.

Tabela 17 - Composicao de fase da cinza volante (% em massa)

Fases Identificadas Férmulas quimicas Teor (%)
Fase amorfa 59,56
Quartzo SiO2 16,56
Mulita Al 5Si1509.75 22,78
Hematita Fe3*.03 1,11

Fonte: Elaborada pela autora.

O difratograma qualitativo de raios X do RCV ¢é apresentado na Figura 43, o
mesmo indica picos de quartzo, microclina, muscovita, anortita e hematita.
Sebastiany (2014) nota a presenca dos mesmos compostos cristalinos no
difratograma do seu RCV calcinado a 700 °C. Através do difratograma, percebe-se a
auséncia de halo de amorfismo mais acentuado, caracteristico em difratogramas de
RCV, este fato se deve a presenca do pico de quartzo de elevada intensidade
(12500) a aproximadamente 26,5° - 26.

Figura 43 - Difratograma de raios X do residuo de ceramica vermelha
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Fonte: Elaborada pela autora.
Através da quantificacdo de Rietveld, encontrou-se um teor de amorfo de

69,22% (Tabela 18). Este teor é confirmado por Garcia et al. (2014), ao afirmarem

que depois da calcinacao, os RCVs apresentam teor de amorfismo acima de 60%.
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Tabela 18 - Composicao de fase do residuo de ceramica vermelha (% em massa)

Fases Identificadas Férmulas quimicas Teor (%)
Fase amorfa 69,22
Quartzo SiOz 13,22
Anortita CaAl>Si>Os 2,00
Hematita Fe3+203 7,33
Ortoclase Sodico Ko,7sNap 25AISizOg 4,44
Albita Nao,05Cao,05Al1,05Si2,9508 2,67
Anortita sddica N80,6C80,4A|1,4Si2,608 1,11

Fonte: Elaborada pela autora.

Através da Figura 44, pode-se observar o difratograma qualitativo do MK. Os
picos identificados correspondem ao quartzo, muscovita e caulinita, os mesmos
identificados no MK utilizado por Cachepa (2017) e Hansen (2016). O halo de
amorfismo, caracteristico de amostras de MK, apresenta seu 4&pice em
aproximadamente 24° - 26.

Figura 44 - Difratograma de raios X do metacaulim
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Fonte: Elaborada pela autora.

Obteve-se como fracdo amorfa do MK o teor de 91,91% (Tabela 19), esteve
valor vai de encontro aos teores de amorfo de amostras de MK encontrados na
literatura, que fica em torno de 80 a 93%. Os MKs utilizados por Machner et al.
(2018) e Snellings et al. (2014) apresentaram teor de amorfo de 91,6% e 92,6%,

respectivamente.
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Tabela 19 - Composicao de fase do metacaulim (% em massa)

Fases Identificadas Férmulas quimicas Teor (%)
Fase amorfa 91,91
Quartzo SiO2 1,44
Muscovita KA|3Si301o(OH)1_3Fo_2 2,77
Rutilo TiO2 2,21
Anatase TiO2 1,66
Caulinita Al:Si>Os5(0OH)4 0,001

Fonte: Elaborada pela autora.

Diante dos resultados obtidos, pode-se afirmar que a amostra de MK
apresenta menor incidéncia e menor intensidade de picos cristalinos, maior halo de
amorfismo e consequentemente maior teor de amorfo. Sendo assim, baseando-se
na afirmacao de Walker e Pavia (2011), que pozolanas mais amorfas sdo as mais
reativas e que o grau de amorfismo determina a atividade pozolanica em extensao
superior a qualquer outra propriedade da pozolana, seria possivel afirmar que,
diante deste requisito, e considerando-o de maneira isolada, o MK apresentaria
maior reatividade, seguido pelo RCV, a CV apresentaria a menor reatividade entre
os trés materiais.

A Tabela 20 apresenta o resumo dos éxidos pozolanicos quantificados
através do método proposto por Keppert et al. (2017), Singh e Subramaniam (2016a)
e Singh e Subramaniam (2016b).

Tabela 20 - Teores dos 6xido pozolanicos

Ccv RCV MK
Cristalino Amorfo Cristalino Amorfo Cristalino Amorfo
SiO» 22,97 41,72 27,10 30,97 2,62 48,20
AlO3 16,34 4,63 2,32 14,85 1,03 36,93
Fex0s 1,11 6,39 7,09 8,94 - 3,22

Somatoério 40,42 52,74 36,51 54,75 3,66 88,35
Fonte: Elaborada pela autora.

Percebe-se que embora o MK apresente menor teor SiOz total, através da
quantificacdo constata-se que 94,84% desta silica € amorfa, enquanto que a silica
total do RCV e da CV, apresentam-se 53,33% e 64,50% amorfas, respectivamente.
A CV volante apresenta teor de Al20s3 superior ao RCV, no entanto, através da
quantificacdo, constata-se que 86,49% da alumina presente no RCV é amorfa,
enquanto que apenas 22,07% da alumina presente na CV é reativa. Quanto ao MK,

97,28% da alumina presente é amorfa. O teor de Fe203s amorfo foi maior para o
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RCV, este fato, de acordo com o relatério de Ghorbel e Samet (2013) pode

influenciar negativamente na reatividade do material.

4.1.3 Caracterizacao fisica

Os resultados do ensaio de massa especifica, area superficial especifica e
granulometria a laser dos materiais empregados como adicdo mineral sao
apresentados na Tabela 21. As curvas de distribuicdo granulométrica e seus
respectivos histogramas sdo apresentadas na Figura 45 e Figura 46,

respectivamente.

Tabela 21 — Caracterizagao fisica das pozolanas.

Ccv RCV MK
) Massa especifica (g/cm?3) 2,026 2,6355 2,5190
Area superficial especifica BET (cm?/g) 24.300 316.500 221.900
Dy 1,873 1,092 2,228
Analise granulométrica (um) Dso 4,34 2,432 6,34
Dy 12,17 5,05 14,52

Fonte: Elaborada pela autora

Figura 45 - Distribuicdo granulométrica das pozolanas
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Figura 46 - Histograma da distribuicao granulométrica das pozolanas
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Fonte: Elaborada pela autora.

Comparando os resultados de area superficial especifica das pozolanas, é
possivel observar que o RCV apresentou 316.500 cm?/g, superior ao MK que obteve
area especifica de 221.900 cm?/g e a CV com éarea especifica de 24.300 cm?/g. Os
resultados da granulometria a laser, exceto no caso da CV, devido a forma esférica
de suas particulas (Figura 47 e Figura 48), seguem uma mesma tendéncia de
comportamento, sendo que quanto menor for o tamanho da particula, maior sera a
area superficial especifica.

As argilas apresentaram maior area superficial, em relacdo a CV, por
conterem particulas na forma de plaquetas (Figura 22) e aglomerados (Figura 49 a
Figura 52) as mesma tendem a contribuir para a elevada area superficial. A CV
apresenta particulas com superficie lisa e arredondada (Figura 47 e Figura 48). De
acordo com Hoppe Filho (2008), particulas irregulares e de superficie rugosa
garantem ao grdo uma area de exposicao superior ao grao esférico e de superficie
lisa.

A literatura apresenta diferentes valores de area superficial. Hansen (2016) e
Cachepa (2017) obtiveram RCV com érea superficial de 17,81 m?/g e 22,85 m?/g,
respectivamente. Os autores utilizaram o mesmo MK, que obteve uma &rea
superficial de 16,63 m?/g. Gongalves (2005) obteve para os dois MKs que utilizou
area superficial de 40,69 m?kg e 22,60 m?/kg, para o RCV a area superficial foi de
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18,987 m?/kg. No caso da CV, Zheng et al. (2017) obtiveram, empregando Blaine,
paras as trés CVs empregadas, area superficial de 0,479 m?/g, 0,315 m?/g e 0,767
m2/g. Hope Filho (2008), obteve CV com area superficial de 3,63 m?/g obtido por
BET e 0,678 m?2/g obtido por Blaine.

Levando em consideracédo o que foi dito por Mehta e Monteiro (2015), que a
atividade pozolanica aumenta proporcionalmente ao incremento da area superficial,
seria possivel afirmar que, diante deste requisito, e considerando-o de maneira
isolada, o RCV apresentaria a maior reatividade, seguido pelo MK e CV.

No que diz respeito a massa especifica, a CV obteve massa especifica de
2,026 g/cm3, menos densa que o MK, cuja massa especifica é de 2,519 g/cm?, e que
o RCV, que apresentou massa especifica de 2,636 g/cm®. Comparando os
resultados com a bibliografia, &€ possivel observar que no estudo de Hansen (2016),
a massa especifica do RCV de 2,79 g/cm? foi superior a do MK de 2,64 g/cms. O
mesmo ocorreu com Gongalves (2005), para o RCV o autor obteve massa especifica
de 2,65 g/cm? e 2,57 g/cm? para o MK. Zheng et al. (2017) obtiveram valores de
massa especifica de 2,14 g/cm?3, 2,54 g/cm? e 2,57 g/cm?® paras as CVs estudadas.

Sabe-se que as CVs apresentam particulas ocas denominadas cenosferas e
plerosferas (HOPPE FILHO, 2008; METHA; MONTEIRO, 2015). Desta forma, é
possivel inferir que a menor densidade da CV esteja relacionada a presenca destas
particulas. Quanto a maior densidade do RCV em relacdo ao MK, é provavel que
este resultado esteja relacionado a maior incidéncia de picos de quartzo no RCV,
uma vez que o quartzo apresenta densidade na ordem de 2,65 g/cm?3.

A CV apresentou particulas com Dmed de 5,48 pym, onde 10% (D1o) das
particulas apresentaram particulas com didmetro inferior a 1,87 pym, 50% (Dso) das
particulas com didmetro inferior a 4,34 um e 90% (Dgo) das particulas com didmetro
inferior a 12,17 um. No caso do RCV, as particulas apresentaram Dmgqs de 2,688 pm,
onde 10% (D10) das particulas apresentaram particulas com didmetro inferior a 1,092
pm, 50% (Dso) das particulas com diametro inferior a 2,43 um e 90% (Dso) da
particulas com didmetro inferior a 5,05 pm. O MK apresentou particulas com Dmed de
7,21 ym, onde 10% (D10) das particulas apresentaram particulas com diametro
inferior a 2,23 ym, 50% (Dso) das particulas com diametro inferior a 6,34 um e 90%
(D9o) das particulas com diametro inferior a 14,52 ym. Logo, pode-se observar que o
RCV apresentou particulas com dimensdes inferiores as da CV e MK.
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A forma e a textura superficial das particulas da CV, podem ser vistas na
Figura 47 e na Figura 48, e na Figura 49 e na Figura 50, observa-se o RCV.

Figura 47 - Imagem MEV da cinza volante Figura 48 - Imagem MEV da cinza volante
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Fonte: Registrada pela autora. Fonte: Registrada pela autora.

E possivel observar a presenca de particulas esféricas de CV, caracteristico
deste material, no entanto, devido a moagem na qual a cinza foi submetida, ha
particulas irregulares de superficie rugosa, o que, de acordo com Hope Filho (2008),
aumenta consideravelmente a area exposta do grdo quando comparada a uma

particula esférica de superficie lisa.

Figura 49 - Imagem MEV do residuo de  Figura 50 - Imagem MEV do residuo de
ceramica vermelha (aumento de 3.500 x) ceramica vermelha (aumento de 10.000 x)
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Fonte: Registrada pela autora. Fonte: Registrada pela autora.

Através da Figura 49 e Figura 50 pode-se observar a forma e a textura
superficial das particulas de RCV. E possivel verificar a presenta de inimeras

particulas inferiores a 2 um, nas particulas maiores nota-se graos, que de acordo
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com a NBR 7389-1 (ABNT, 2009), apresentam grau de esfericidade alto e grdos com
grau de esfericidade baixo. Em sua maioria, as particulas apresentam grau de

arredondamento subanguloso.

A forma e a textura das particulas de MK sao apresentadas na Figura 51 e
Figura 52, obtidas através de MEV. Na primeira imagem é possivel observar que
grande parte das particulas apresentaria grau de esfericidade alto, conforme padrao
da NBR 7389-1 (ABNT, 2009), todavia com aumento de 1.500 x percebe-se que esta
primeira impressao € causada pela aglomeragao das particulas, e que as mesmas
apresentam grau de esfericidade baixo com grau de arredondamento subanguloso.

Figura 51 - Imagem MEV do metacaulim  Figura 52 - Imagem MEV do metacaulim
(aumento de 500 x) (aumento de 1.500 x)

G

Mag= 500 X EHT =20.00 kv Mag= 1.50 KX EHT = 20.00 kv
WD = 6.5mm Signal A = SE1 WD = 6.5 mm Signal A = SE1 e, |

Fonte: Registrada pela autora. Fonte: Registrada pela autora.

4.2 ATIVIDADE POZOLANICA

Neste item serdo apresentados, analisados e discutidos os resultados obtidos

a partir dos ensaios de avaliacédo da atividade pozolanica.

4.2.1 Fratini

O teste de Fratini adaptado, conforme descrito na NBR 5753 (ABNT, 2016),
foi estendido aqui, adicionando um tempo de analise adicional de 28 e 63 dias. Os
resultados do teste de Fratini sdo apresentados na Figura 53 como ponto no grafico
de Ca?*em relagdo a OH-. Neste grafico, os resultados que se enquadram abaixo da

curva sao pozolanicos e acima da curva nao pozolanicos. Este procedimento
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assume que nenhuma outra fonte de Ca?* esta presente no sistema, uma vez que a
lixiviacao do célcio invalidaria o ensaio (DONATELLO et al., 2010).

Figura 53 - Resultados do ensaio de Fratini das amostras de MCS aos 7, 28 e 63

dias
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Fonte: Elaborada pela autora.

Os resultados sao apresentados como a média de duas amostras, uma vez
que o ensaio foi realizado em duplicata. Aos 7, 28 e 63 dias os resultados das
pastas contendo MK e CV estdo abaixo da linha de solubilidade e proximos ao eixo
X, indicando que a maior parte do Ca?*, liberado pela hidratacdo do cimento na
solucao, foi consumido devido ao progresso da reagao pozolanica. Os resultados da
amostra RCV, aos 28 e 63 dias estdo localizados abaixo e préximos a linha de
solubilidade, indicando baixa atividade pozolanica, se comparadas aos resultados de
MK e CV. As amostras de RCV aos 7 dias, PQ aos 7,28 e 63 dias e REF aos 7, 28 e
63 dias encontram-se acima da curva de solubilidade correspondendo a nenhuma
atividade pozolanica, permanecendo saturadas.

Os resultados da reducao de CaO foram calculados conforme metodologia
proposta por Donatello et al. (2010) através da Equagdo 7, os mesmos sao
apresentados na Tabela 22.
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Tabela 22 - Resultados do ensaio de Fratini

Idade Amostra OH" CaO Tedérico max. Reducao
(dias) (mmol/l) (mmol/l) CaO (mmol/l) de CaO (%)
REF 65,32 10,45 6,96 -50,21
PQ 54,33 11,77 8,90 -32,28
7 CVv 53,51 5,38 9,09 40,77
RCV 52,07 10,26 9,44 -8,73
MK 46,73 4,88 11,03 55,74
REF 68,20 11,09 6,58 -68,50
PQ 53,10 10,26 9,19 -11,74
28 CVv 50,22 3,38 9,94 66,02
RCV 52,79 9,12 9,26 1,48
MK 46,73 3,83 11,03 65,26
REF 66,55 10,26 6,79 -51,20
PQ 51,15 10,36 9,68 -6,96
63 CVv 48,79 2,05 10,36 80,18
RCV 56,80 7,12 8,37 15,01
MK 46,63 2,87 11,07 74,03

Fonte: Elaborada pela autora.

Os valores negativos devem ser normatizados para remocdo de CaO
equivalente a 0% (DONATELLO et al.,, 2010). Para os materiais estudados, o
consumo de CaO ao longo do tempo € apresentado na Figura 54.

Figura 54 - Consumo de CaO ao logo do tempo
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Fonte: Elaborada pela autora.

A abordagem proposta pelos referidos autores mostra que aos 7 dias, o MK
remove 55,74% de CaO, a CV remove 40,77% e o RCV nao apresenta atividade
pozolanica nesta idade. Aos 28 dias, a remogdo de CaO na amostra CV é de
66,02%, superior ao do MK com 65,26%, o RCV ainda que pouco reativo, em
comparagéo a CV e ao MK, remove 1,48% de CaO. Aos 63 a CV remove 80,18% de
Ca0, o MK 74,03% e o RCV 15,01%. Percebe-se que o MK apresenta alta

reatividade ja nas primeiras idades, enquanto que o RCV, sendo também uma argila
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calcinada, apresenta reatividade em idades avangadas. A CV, ainda que reativa em

idades precoces, apresenta maior reatividade em idades avancgadas.

4.2.2 Analises termogravimétricas (TG/DTG)

Ao analisar as curvas TG/DTG da Figura 55, é possivel observar que os picos
de perda de massa referentes aos produtos de hidratacdo seguem um padrao para
todas as misturas estudas. Os picos de perda de massa relacionados a desidratacao
da etringita (CeAssHasz2) estao localizados em torno de 80 a 100 °C, a desidroxilacao
do monocarbonato (C4AcH11) ocorre em torno de 130 a 150 °C. A perda de massa
referente a hidrotalcita (M4AH10) ocorre em torno de 325 a 375 °C. Em torno de 650
a 700 °C ocorre a perda de massa do carbonato de célcio (CaCQOs). Em torno de 50

a 90 °C ocorre a perda de massa referente ao C-S-H. A perda de massa do Ca(OH)2

ocorreu em torno de 400 a 474 °C.

Figura 55 - TG/DTG das pastas de cimento aos 28 dias
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E possivel observar que uma menor quantidade de hidréxido de célcio (CH)
foi encontrada na pasta com MK. Este fato pode ser observado através das curvas
de DTG, onde a mistura com MK apresentou o menor pico de CH. Os teores de

Ca(OH)2 remanescentes, obtidos a partir dos dados extraidos das curvas de perda
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de massa pelo método tangencial (Figura D 1, APENDICE D - TG/DTG) aplicados na
Equacéao 9, sdo apresentados na Tabela 23.

Tabela 23 - Ca(OH)2 remanescente nas pastas hidratadas

Amostra Ca(OH).remanescente (%)
REF 34,69
PQ 27,31
CcVv 19,75
RCV 17,51
KM 10,85

Fonte: Elaborada pela autora.

A pasta de cimento apresenta 34,69% de CH e a pasta com PQ, onde é
possivel avaliar o teor de CH pela reducdo de 25% de consumo de cimento,
apresentou 27,31%. Logo, esta reducdo no consumo de cimento significa uma
reducao de 7,38 % no conteudo de CH. Antoni et al. (2012), obteve uma quantidade
maior de CH para as amostras com PQ em relagdo as amostras de cimento puro na
mesma idade, justificando que devido ao efeito filer o grau de reacao das fases do
clinquer € aumentado devido ao espacgo extra disponivel para os hidratados. No
entanto, o efeito de nucleacédo relativo a formacdo de CH atribuido ao PQ n&o foi
observado nos resultados obtidos!, visto que a diferenca entre a mistura de PQ e
REF foi de 21,28%, proporcional a redugao no consumo de cimento.

Desta forma, qualitativamente é possivel fazer a comparacao entre os picos
de CH das misturas com pozolanas e da mistura com PQ, pois todas as amostras
possuem o mesmo consumo de cimento. Logo, € possivel inferir que as referidas
amostras possuiam o mesmo teor de CH para consumo nas reagdes pozolanicas.
Sendo assim, a comparagao com PQ como referéncia pode ser adotada, uma vez
que a producao de CH em PQ é proporcional a redu¢cao no consumo de cimento. A
partir disso, as analises sao realizadas em funcao de PQ para avaliar a reatividade
dos materiais pozolanicos.

A Figura 56 apresenta o consumo de Ca(OH)? das pastas hidratadas aos 28
dias. Através da mesma é possivel observar que o MK obteve melhor desempenho,
pois apresentou o maior consumo de CH. A pasta contendo 25% de CV obteve o
menor consumo de CH. Nos trabalhos elaborados por Hansen (2016) e Sebastiany

' Por outro lado, observa-se, qualitativamente, uma maior perda de massa devida a desidratagédo do
C-S-H para as pastas PQ em relacao as pastas REF, o que pode indicar um efeito de nucleacgdo do
PQ. A confirmagédo deste comportamento pode ser realizada a partir do calculo da perda de massa
devida a agua combinada no C-S-H, a qual sugere-se para trabalhos futuros.
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(2014), os autores obtiveram o mesmo resultado, as amostras contendo MK

apresentaram um consumo de CH superior as amostras de RCV.

Figura 56 - Consumo de Ca(OH)2
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Fonte: Elaborada pela autora.

4.2.3 Resisténcia a compressio e indice de Atividade Pozolanica (IAP)

Os resultados de resisténcia a compressdao ao longo do tempo para as
argamassas e pastas sao apresentados na Figura 57 e Figura 58, respectivamente.
E possivel observar que o ganho de resisténcia é crescente nas misturas com
adicao. No que se refere as misturas em argamassa, aos 7 e 28 dias a argamassa
contendo MK obteve resisténcia de 41,33 e 48,89 MPa, respectivamente, superior a
argamassa REF com 41,27 e 46,97 MPa, respectivamente, apontando a alta
reatividade no material nas primeiras idades. Aos 63 a argamassa com CV obteve
resisténcia de 56,62 MPa, ultrapassando a resisténcia da argamassa REF e a
resisténcia da argamassa com MK, indicando que a reatividade da CV em idades
iniciais é lenta. Em nenhuma das idades ensaiadas o RCV obteve resisténcia
superior ao REF. A argamassa com adi¢cao de PQ obteve as menores resisténcias,
algo esperado, ja que o PQ é inerte, ndo reagindo com os produtos de hidratacao do
cimento. O ganho de resisténcia observado nestas misturas € atribuido a hidratagéao

do cimento Portland.
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A Figura 58 apresenta os resultados de resisténcia a compressao em pastas
de cimento com adi¢cées. Ao observar os resultados das pastas ensaiadas aos 7
dias, verifica-se que a pasta com MK obteve resisténcia de 38,86 MPa, superior a
resisténcia da pasta REF com 36,13 MPa, a pasta com adicdo de RCV apresenta
resisténcia a compressao de 29,19 MPa superior a pasta com CV com resisténcia de
27,55 MPa. Aos 28 dias as pastas com adigdes pozolanicas apresentam
comportamento semelhando ao que foi observado nas analises térmicas. A pasta
MK apresenta maior resisténcia seguida pela pasta RCV e CV com resisténcias de
53,08 MPa, 49,04 MPa e 44,25 MPa, respectivamente. Todas as misturas com
adicdes pozolanicas apresentaram resisténcia superior a pasta REF, que apresentou
43,16 MPa. A alta resisténcia pode indicar que as pozolanas reagiram com Ca(OH)z,
formando C-S-H secundario, o que pode ter gerado o refinamento do tamanho dos
poros, resultando no incremento da resisténcia. Aos 63 dias todas as pastas com

adicao pozolanica apresentaram resisténcia superior a pasta REF.

Figura 57 - fCargamassa @0 longo do tempo Figura 58 - fcpasta @20 longo do tempo
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Fonte: Elaborada pela autora. Fonte: Elaborada pela autora.

Para verificar se existe diferenca significativa entre o conjunto de dados de
resisténcia a compressao, foi realizada a andlise de variancia (ANOVA), onde os
resultados sdo apresentando na Tabela 24 e

Tabela 25, para as argamassas e pastas, respectivamente. Um P-valor maior
0,05 indica que nao existes diferengas significativas entre o conjunto de dados, um
P-valor menor que 0,05 indica que existem diferengas significativas entre os dados
de resisténcia a compressdo. Sendo assim, foi possivel constatar que existem
diferengas significativas entre os resultados de resisténcia a compressdo em todas
as idades de ensaio para as argamassas e pastas ensaiadas. O Teste Tukey foi

realizado, visto que a ANOVA nao apresenta entre quais grupos a diferenca
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significativa esta. Os resultados do Teste Tukey sado apresentados na



Tabela

111
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Tabela E 5 do Apéndice E, para as misturas em argamassa e pasta,

respectivamente.

Tabela 24 - Analise de variancia para resisténcia a compressao das argamassas
Idade Fonte de

. - Gl sQ MQ F-valor P-valor
(dias) variacao
Modelo 4 342,47 85,62 92,60
7 Erro 10 9,25 0,92 7,369E-8
Total 14 351,72
Modelo 4 342 .47 85,62 92,60
28 Erro 10 9,25 0,92 7,369E-8
Total 14 351,72
Modelo 4 1075,65 268,91 103,94
63 Erro 10 25,87 2,59 4,205E-8
Total 14 1101,53

Onde: gl = grau de liberdade; SQ = soma quadrada; MQ = média quadrada; F-valor= razdo entre modelo e erro; P-valor =
nivel de probabilidade.

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela 25 - Analise de variancia (ANOVA) para resisténcia a compressao das pastas

Idade Fonte de

. L gl SQ MQ F-valor P-valor
(dias) variacao
Modelo 4 552,20 138,05 321,81
7 dias Erro 10 4,29 0,43 1,623E-10
Total 14 556,49
Modelo 4 789,83 197,46 34,24
28 dias Erro 10 57,67 5,77 8,256E-6
Total 14 847,49
Modelo 4 893,14 223,29 11,521
63 dias Erro 10 193,81 19,38 9,207E-4
Total 14 1086,95

Onde: gl = grau de liberdade; SQ = soma quadrada; MQ = média quadrada; F-valor= razdo entre modelo e erro; P-valor =
nivel de probabilidade.

Fonte: Elaborada pela autora.

A partir dos resultados de resisténcia a compressao foi calculado o IAP,
indicado pela NBR 5752 (ABNT, 2014), para todas as idades ensaiadas. A Figura 59
apresenta os IAPs das argamassas, (a) e (b), e das pastas, (c) e (d), em todas
idades as argamassas com adigcdo pozolanica ultrapassaram o valor minimo de
90%, estipulado pela NBR 5752 (ABNT, 2014).
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Figura 59 - IAP: argamassa (a)padrao cimento e (b) padrao secundario; (C) pasta
padrdo de cimento e (d) padrdo secundario.
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A partir das misturas com PQ, pode-se constatar que a remogao de 25% da
massa de cimento causa um decréscimo de cerca de 30% da resisténcia a
compressdo das argamassas e cerca de 27% a 39,12% de decréscimo na
resisténcia das pastas em todas as idades. Logo, apenas o efeito filer ndo é capaz
de suprir a auséncia do cimento no ganho de resisténcia, indicando que as misturas
PQ podem ser empregadas como referéncia para avaliar a contribuicao efetiva das
reacoes pozolanicas para o ganho de resisténcia.

No que se refere aos |IAPs obtidos a partir dos dois padrdes, percebe-se que
os IAPs padrdao secundario sdo superiores aos |IAPs padrao cimento. Isto ocorre
porque 0s mesmos sao comparados a uma argamassa que apresenta 0 mesmo
consumo de cimento.

No que se refere aos |IAPs obtidos a partir dos dois padrdes, percebe-se que
os IAPs padrdao secundario sdo superiores aos |IAPs padrao cimento. Isto ocorre
porque 0s mesmos sdo comparados a uma argamassa que apresenta 0 mesmo
consumo de cimento. Aos 7 dias as argamassas e pastas com adicdo pozolanica
apresentam resisténcias superiores a argamassa com PQ, retornando indices de
136,12% a 145,87% e 125,26% a 176,68%, respectivamente, enquanto que ao
serem comparadas ao padrdao de cimento, aos 7 dias as mesmas apresentam
indices de 93,46% a 100,15% e 76,26% a 107,56%, respectivamente. Aos 28 dias a
argamassa e a pasta contendo MK apresentou 104,10% e 123%, respectivamente,
da resisténcia do padrdo com 100% de cimento e 159,61% e 168,22%,
respectivamente, da resisténcia do padrao de PQ.

Aos 63 dias a argamassa contendo CV apresenta 112,34% da resisténcia do
padrdao com 100% de cimento e 178,47% da resisténcia do padrao de PQ, enquanto
que a pasta com CV apresenta 100,89% da resisténcia do padrdo de cimento e
147,88% do padrao de PQ. Ou seja, comparando com uma argamassa e pasta, cujo
consumo de cimento € maior, o rendimento foi de 112,25% e comparando com uma
argamassa com 0 mesmo consumo de cimento a resisténcia com CV aumentou 1,58
vezes. As pastas com adicdo pozolanica apresentam resisténcias superiores a pasta
com PQ, retornando indices de 125,26% a 170,63%, enquanto que ao serem
comparadas ao padrdao de cimento, as mesmas apresentam indices de 76,26% a
123%.
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A relacdo com as demais caracteristicas e propriedades medidas,

apresentadas nos itens subsequentes, traz uma discussdao maior dos resultados

apresentados.

4.3 INFLUENCIA DAS CARACTERISTICAS DAS POZOLANAS NO CONSUMO DE CH

A Figura 60 apresenta a relacao entre reducdo de CaO, pelo método de

Fratini, e teores de amorfos. Percebe-se que o teor de amorfo total e o teor de

alumina amorfa ndo apresentaram uma relagao forte com a reducao de CaO. Mas, é

possivel constatar que o teor de silica amorfa influenciou na reducao de CaO.

Figura 60 - Relacao entre a reducao de CaO e os teores de amorfos
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Fonte: Elaborada pela autora.

Acredita-se que a menor reatividade do RCV, determinada pelo método de

Fratini, possa ser atribuida ao teor de Fe203 presente em sua composi¢ao (Figura

61), pois o mesmo conta com 16,03%, a CV com 7,50% e o MK com 3,22%.

Figura 61 - Relag&o entre reducao de CaO e o teor de Fe20s3
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Fonte: Elaborada pela autora.
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A hipo6tese de que o teor de 6xido de ferro possa interferir de forma negativa
na reatividade do RCV encontra suporte no trabalho desenvolvido por Ghorbel e
Samet (2013), que estudaram argilas compostas com diferentes teores de Fe20s3. Os
autores concluem que existe um teor étimo de éxido de Fe que auxilia na reatividade
das argilas. Até o teor 6timo de Fe, que no caso do estudo foi de 2,7%, foi
observado pelos autores, com base em analises de DRX e DSC, uma contribuicao
na pozolanicidade do material. No entanto, ainda segundo os mesmos autores,
quando este valor é excedido a reatividade do material é prejudicada. A hipotese
apresentada pelos autores € que a inibicdo da reacao pozolanica se deva a uma
deposicao de camadas de gel de hematita e goetita nas particulas da caulinita, que
agem como uma espécie de barreira entre as particulas cauliniticas e a solucéo
aquosa, impedindo a sua dissolucédo e provavelmente diminuindo o teor de Si e Al
disponivel para reagir.

Assim, é possivel que o elevado teor de Fe203 do RCV, independente de sua
estrutura amorfa ou cristalina, tenha inibido a solubilizacdo dos demais compostos
das particulas, fazendo com que a reatividade desta pozolana tenha sido a menor
observada nas determinacdes pelo método de Fratini, e nas condi¢coes de execugao
do mesmo.

Na Figura 62 é apresentada a relacao entre a reducao de CaO e o Dso.

Figura 62 - Relagéo entre redugédo de CaO e o Dso
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Fonte: Elaborada pela autora.
Na literatura, tem sido consenso o tamanho médio das particulas contribui
com o aumento da atividade pozolanica, uma vez que quanto menor este tamanho,

maior é a taxa de dissolugcdo dos MCS (ARVANITI et al., 2015b). Assim, a tendéncia

de comportamento da relagdo entre CaO e Dso da Figura 62 poderia indicar que
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qguanto maior o valor do Dso maior a redugéo de CaO, contudo, mesmo com um valor
de R? relativamente alto, ndo pode ser considerada como vélida para determinar a
influéncia do tamanho de particula na atividade pozolanica medida pelo método de
Fratiti. Neste sentido, o trabalho desenvolvido por Zaleska et al. (2018), que avaliou
a influéncia do tamanho das particulas de CV na reducgéao de CaO, concluem que o
método de Fratini ndo é sensivel ao tamanho das particulas. Baseado nestes
apontamentos, pode-se concluir, assim como Zaleska et al. (2018) que o tamanho
das particulas ndo apresenta efeito significativo na reducao calculada de CaO para o
ensaio de Fratini, ja que o material com menor Dso apresentou a menor reducéo de
CaO. Por sua vez, este € um aspecto positivo, pois a intencdo de aproximar o Dso
das particulas era justamente isolar o efeito tamanho de particula.

Na comparagdo dos dados de consumo de CH, oriundos das andlises
térmicas, com o teor de éxidos amorfos, apresentada na Figura 63, é possivel
observar que ha uma forte relacao entre o teor de amorfos total e o consumo de CH,

e, como ja esperado, quanto maior o teor de amorfos, maior é o consumo de CH.

Figura 63 - Relagao entre o consumo de CH e os teores de amorfos
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Fonte: Elaborada pela autora.

No entanto, quando a comparacao é realizada em base dos principais 6xidos
amorfos de forma isolada (Figura 63), percebe-se que, apesar o teor de silica amorfa
apresentar tendéncia de comportamento similar aos amorfos totais, a relacdo nao é
claramente linear, uma vez que mesmo a CV apresentando maior teor de silica
amorfa em relagdo ao RCV, este retornou maior consumo de CH. Ou seja, a
premissa de que o maior teor de silica de uma pozolana a torna mais reativa pode

ser questionada. Assim, na analise da influéncia do teor de alumina amorfa sobre o
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consumo de CH, verifica-se que estes éxidos apresentam a mesma tendéncia de
comportamento do teor de amorfos totais, com uma relagdo evidentemente linear
que representa 99,5% dos dados observados.

Estes resultados s&o sustentados pelas analises realizadas por Tironi et al.
(2013), cujos resultados indicam que a composicao quimica das argilas calcinadas é
um indicador importante da sua reatividade, porém, ao contrario das discussdes de
grande parte da literatura até recentemente, especialmente o teor de alumina reativa
parece ser responsavel pelo rdpido consumo de CH. Os autores destacam ainda
que as argilas calcinadas cauliniticas possuem quantidades apreciaveis de alumina
reativa, favorecendo a formacéao de fases de aluminato de caélcio.

Através da andlise da relacdo apresentada na Figura 64 constata-se que nao
ha uma tendéncia de comportamento na relagdo entre o consumo de CH e o Dso.
Todavia, cabe salientar que as trés pozolanas apresentam Dso com valores
aproximados e que, de acordo com o estudo desenvolvido por Walker e Pavia
(2011), o grau de amorfismo determina a atividade pozolanica em extensao superior
a qualquer outra propriedade da pozolana, inclusive ao tamanho das particulas. No
entanto, deve-se relatar que o efeito do tamanho de particula possa estar
mascarado pelo fato de se estar comparando diferentes tipos de pozolanas, que

apresentam também diferentes formas.

Figura 64 - Relagcao entre o consumo de CH e 0 Dso
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Fonte: Elaborada pela autora.

4.4 INFLUENCIA DAS CARACTERISTICAS DAS POZOLANAS NO IAP

A Figura 65 apresenta a relagéo entre teor de amorfos, totais e de 6xidos,

com o IAP de argamassas e pastas. Para o metacaulim, que apresentou os maiores
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IAP e os maiores teores de 6xidos amorfos totais, bem como amorfos de silica e
alumina, observa-se a mesma tendéncia de comportamento em pastas e
argamassas. O |IAP de pasta e argamassa com CV ndo apresentam diferencas
tecnicamente significativas. No entanto, o IAP do RCV em pasta é maior que o IAP
do RCV em argamassa.

Com os resultados obtidos, ndo é possivel explicar claramente a influéncia
dos amorfos no IAP, apenas que eles devem ser considerados de forma mais
consistente para elencar uma pozolana. O total de O6xidos de Si, Al, e Fe
determinados por FRX foi de 93,16%, 91,27% e 92,01% respectivamente para CV,
RCV e MK. No entanto, o teor de Si e Al amorfos, respectivamente foi de 46,35%,

45,81% e 85,13%, justificando o comportamento de MK.

Figura 65 - Relagéo entre IAP e os teores de amorfos
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Fonte: Elaborada pela autora.

A Figura 66 apresenta a relagdo do IAP e o Dso. Como observado na
bibliografia, a finura dos materiais pozolanicos influencia na reatividade dos mesmos
(ARVANITI et al., 2015b; MYADRABOINA et al., 2017; WALKER; PAVIA, 2011) no
entanto, ao isolar o tamanho das particulas, ou seja, quando a diferenca entre a
finura dos materiais é pequena, a composi¢ao quimica e mineralogia se encarregam
da reatividade dos materiais. Neste trabalho, através da moagem das pozolanas, as
mesmas obtiveram Dso préximos, como ja relatado. Desta forma, tal como observado
nas relagbes entre 0s ensaios anteriores e 0 Dso, 0s ensaios de resisténcia a

compressao nao foram influenciados pela finura das pozolanas.
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Figura 66 - Relagao entre o IAP e o Dso: (a) argamassa e (b) pasta.
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Fonte: Elaborada pela autora.

45 RELACAO ENTRE OS METODOS DE DETERMINACAO DA ATIVIDADE
POZOLANICA

A Figura 67 apresenta a relagdo entre o IAP de argamassa e a reducgao de
CaO (a) e a relagao entre o IAP de pasta e a redugao de CaO (b). A Figura 67 (a)
sugere que, quanto menor a redug¢ao de CaO menor o IAP. No estudo realizado por
Donatello et al. (2010), os autores obtiveram uma forte relacdo entre os de Fratini e
IAP, os mesmos concluem que a remocao de CaO da solucao do teste de Fratini, é
um indicativo que havera um aumento na resisténcia, visto que, houve consumo de

CH, fornecendo fases de C-S-H, contribuindo para a densificagdo da matriz.

Figura 67 - Relagéo entre IAP e CaO
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Fonte: Elaborada pela autora.
A partir da Figura 67 (b) verifica-se que ndo ha tendéncia que associa a

redugdo de CaO com o aumento de IAP de pasta. Este resultado é contrario ao
relatorio de Donatello et al. (2010). No entanto, os resultados obtidos apresentam a
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mesma tendéncia de comportamento apresentada pelos resultados obtidos por
Tironi et al. (2013), que ndo obtiveram relagdo satisfatéria entre os resultados de
Fratini e IAP, justificando que no caso das argilas calcinadas, as fases de alumina
reativa consomem grande parte do CH, que apresenta fraca contribuicdo para a
resisténcia a compressdo, uma vez que o desenvolvimento da resisténcia a
compressao depende principalmente do refinamento do tamanho dos poros causado
devido a formacdodeC-S-HouC-A-S-H.

De acordo com o relatério de Snellings e Scrivener (2016), ndo esta claro
como o resultado de Fratini pode ser traduzido em uma indicagdo quantitativa da
resisténcia a compressao, visto que, apenas a saturacao da solu¢do em relacao ao
CH é avaliada.

A relacéo entre os resultados de IAP argamassa e IAP pasta é apresentada
na Figura 68, nela pode-se constatar que todos os CP’s, em todas as idades,
apresentam resisténcias semelhantes, cuja correlagio linear simples (R?) foi de
0,7419. No trabalho realizado por Baldusco et al. (2017), os autores obtiveram
correlacao linear de 0,9854 para a relacao entre a resisténcia a compressao de CP’s
em tamanho normatizado, de 50x100 mm, em argamassa e CP’s reduzidos, de
27x54 mm, em pasta. Este trabalho utilizou CP’s prismaticos para moldagem das

argamassas, este fato tende a aumentar a variabilidade dos resultados.

Figura 68 - Relacao entre IAP argamassa e IAP pasta
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A Figura 69 apresenta a relagao entre o IAP argamassa (a) e 0 consumo de
CH e a relacao entre o IAP pasta (b) e o consumo de CH. Os resultados evidenciam
fraca linearidade e fraca tendéncia de comportamento entre a relagdo I|AP
argamassa e consumo de CH (b). A relacdo entre o IAP pasta e consumo de CH
apresenta uma forte tendéncia de comportamento que associa o consumo de CH

com o aumento da resisténcia a compressao das pastas.

Figura 69 - Relacao entre IAP e Ca(OH)2
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Este resultado indica que a pasta analisada em TG e a pasta submetida ao
ensaio de compressao, foram sensiveis ao teor de amorfo total e a alumina amorfa,
ja que ambos apresentaram a mesma tendéncia de comportamento. A conclusao
chegada por Schéler et al. (2015) corrobora com os resultados obtidos nos ensaios
supracitados. Os autores relatam que o grau de reacédo da CV é limitado, e que seu
baixo conteudo de amorfo leva a uma reducdo na formacéo de C-S-H, conduzindo a

um decréscimo na resisténcia a compressao.



5 CONCLUSAO

Neste capitulo sdo apresentadas as consideragoes finais e as sugestoes para
trabalhos futuros, com base na fundamentagao teorica e nos resultados obtidos através

do programa experimental.
5.1 CONSIDERACOES FINAIS

Através dos resultados obtidos e com base na fundamentacao teorica foi possivel
concluir:

Quanto a caracterizagdo da CV, RCV e MK, no que se refere aos requisitos
quimicos da ABNT NBR 12653 (ABNT, 2014), foi possivel constatar que os trés
materiais seguem a exigéncia da norma quanto ao somatorio dos éxidos pozolanicos, ao
teor de SOs, teor de umidade e perda ao fogo. No entanto, a CV e o MK apresentam
quantidades de alcalis disponiveis em Na2O acima do estabelecido por norma. Quanto a
finura, os materiais foram submetidos ao processo de beneficiamento, o qual lhes
rendeu um Dgo inferior a 45 pm, com maior valor caracterizado para o MK com 14,52
um, atendendo plenamente ao requisito fisico determinado pela norma supracitada. Aos
28 a CV, o RCV e o MK obtiveram IAP superior a 90%, conforme exigéncia da ABNT
NBR 12653 (ABNT, 2014). Quanto a mineralogia das pozolanas estudadas, embora as
mesmas apresentassem picos de quartzo, todas continham teor de amorfos coerente
com os valores médios descritos na literatura. O MK obteve o maior teor de amorfos,
seguido pelo RCV e pela CV, respectivamente.

Quanto ao potencial pozolanico dos MCSs, os trés materiais apresentam
reatividade. E possivel fazer alguns apontamentos em relacdo aos ensaios de
pozolanicidade:

* no ensaio de Fratini, aos 7 dias o RCV apresentou reatividade superior a
CV, o RCV nao apresentou reatividade nesta idade. Aos 28 dias, a CV
apresentou reatividade ligeiramente superior ao MK. O RCV obteve a
menor reducao de CaO, fato atribuido ao elevado teor de Fe2Os presente
neste material, aos 63 dias a CV apresentou a maior reatividade;

e quanto as analises térmicas, o MK apresentou 0 maior consumo de CH,
seguido pelo RCV e CV, respectivamente. O teor de amorfos totais € o
teor de alumina amorfa apresentaram uma forte relagdo com o consumo

de CH. Embora a silica amorfa apresentasse uma tendéncia de
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comportamento similar aos amorfo totais, sua relagdo com o consumo de
CH néo foi claramente linear;

as misturas avaliadas em funcao de mistura padrdo com mesmo consumo
de cimento, como é o caso das argamassas e pastas, apresentaram IAP
padrao PQ superiores aos |IAPs padrao cimento;

na relagdo entre os diferentes métodos de determinagdo da atividade
pozolanica, o IAP pasta apresentou a mesma tendéncia de
comportamento que a analise térmica. O método de Fratini e o IAP
argamassa apresentaram tendéncias de comportamento distintas. E
possivel que o método de Fratini tenha sofrido forte influéncia do teor de
Fe presente no RCV.

De maneira geral, foi possivel identificar que nao € possivel avaliar o potencial

pozolanico dos MCS apenas pela caracterizagdo quimica. A determinagédo da

quantidade e tipo de 6xidos amorfos é importante para o entendimento da reatividade

dos MCS. Neste trabalho, na forma como foram determinados os amorfos e cristalinos,

foi possivel apenas inferir sobre a tendéncia de comportamento da participacao de cada

tipo de 6xido na reatividade dos materiais.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Através do desenvolvimento deste trabalho, outras possibilidades de pesquisa

foram elaboradas com objetivo de auxiliar no estudo da influéncia da SiO2 e da Al2Oz na

pozolanicidade de MCSs. Assim, sugere-se para trabalhos futuros:

andlise de pastas por TG/DTG ao longo do tempo;

calcular a perda de massa devida a agua combinada dos produtos
hidratados;

calcular a porosidade das pastas hidratadas;

andlise de pastas através da técnica de difracao de raios X;

andlise de pasta composta por hidroxido de calcio P.A. mais adicao
pozolanica, através da técnica de difragao de raios X;

emprego de misturas de padrao secundario (silica/quartzo) em
comparacao as misturas com MCSs para avaliar a contribuicdo da silica e
da alumina;

avaliacao da atividade pozolanica em idades mais avangadas.
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APENDICE A - MATERIAIS

APENDICE A.1 CIMENTO

Tabela A 1 - Caracteristicas quimicas CP II-F-32

Caracteristicas quimicas

A Teor (%)
Parametros CP I-F-32
Al2Os 2,928
SiOz 16,322
Fe.O3 2,550
MgO 2,670
P20s 0,124
SOs; 2,069
K20 0,841
NaO 0,511
CaO 54,990
TiO2 0,244
MnO 0,051

Fonte: Elaborada pela autora.

Para avaliar a influéncia do tipo de cimento nas misturas com adi¢des
minerais, um estudo experimental foi realizado seguindo a metodologia proposta
pela NBR 5752 (ABNT, 2014). Através da Figura A 1 é possivel constatar que néo
houve grandes variacées devidas a mudanca do cimento CP II-F-32 para o cimento
CP V-ARI. No caso da mistura com CV, para o traco com CP II-F-32 o IAP foi de
106,06% e 106,59% para o traco com CP V-ARI. A maior variacao encontrada foi no
traco com RCV, onde a mistura com CP V-ARI obteve |IAP de 96,29% e a mistura
com CP II-F-32 |AP de 99,61%, 3,31% a mais.

Figura A 1 - Relagéo entre CP II-F-32 e CP V-ARI aos 28 dias
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Fonte: Elaborada pela autora.
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Desta forma, através dos resultados obtidos, o emprego do CP V-ARI foi
priorizado. O CP 1I-F-32 foi empregado apenas na realizacao do estudo experimental
mencionado acima e no ensaio normatizado pela NBR 15894-2 (ABNT, 2010). Para
0s ensaios normatizados pela EN 196-1 (2016) e NBR 5753 (ABNT, 2016), e para as
pastas submetidas a analise térmica em termobalanga, somente o CP V-ARI foi

empregado.
APENDICE A.2 METACAULIM

O MK foi obtido com um Dso inicial de 8,18 um. Sendo assim, o material foi
submetido ao processo de beneficiamento para que se obtivesse um Dso de 42 um.
O primeiro processo de moagem do MK foi realizado de acordo com os trabalhos
desenvolvidos por Sebastiany (2014) e Hansen (2016), onde foram beneficiados 3
kg de material, utilizando 5 kg de bolas de porcelana, durante 1 hora e 30 minutos,
no moinho horizontal (Figura A 2).da Servitech Servicos Técnicos e Representacdes
Ltda, Modelo CT — 240/B.

Figura A 2 - Moinho horizontal

Fonte: Registrada pela autora.

Este beneficiamento rendeu um Dso de 7,55 pum, constatando-se que este
método nao foi eficiente para se obter a dimensdo de 4+2 um. Sendo assim, um
segundo processo de beneficiamento foi realizado, o mesmo obedeceu a

metodologia proposta por Cachepa (2017). O segundo beneficiamento foi realizado
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utilizando-se 3 kg de bolas para beneficiar 1,5 kg de material durante 1 hora e 30
minutos, o que rendeu um Dsode 6,34 um, atendendo a dimensao de 4+2 um.

Desta forma, as duas metodologias foram adotadas, resultando em um
beneficiamento de 3 horas. A Figura A 3 apresenta o MK moido em moinho (a) e
homogeneizado para coleta de amostra (b).

Figura A 3 - Beneficiamento do metacaulim em moinho horizontal

Fonte: Registrada pela autora.
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APENDICE A.3 CINZA VOLANTE

A CV foi obtida com um Dso inicial de 66,35 um. Logo, foi necessario que o
material passasse por processos de beneficiamento para adequar o Dso a 4£2 um.
Sendo assim, a fim de padronizar o beneficiamento dos materiais, o primeiro
processo de moagem do MK foi repetido para a CV. ApGs o primeiro processo de
beneficiamento a CV obteve um Dso de 31,58 um, a segunda moagem foi realizada
em moinho excéntrico modelo CB2-T, composto por duas jarras de porcelana e
esferas de alumina, durante 3 horas o que rendeu um Dso de 4,34 um, atendendo a
dimensao de 4+2 um. Neste caso, foi utilizado 20 bolas de alumina para moer 200 g
de material em cada uma das jarras. Na Figura A 4 é apresentado o0 moinho

excéntrico instalado para execucgao (a) e jarras de porcelana e esferas de alumina

(b).

Figura A 4 - Moinho excéntrico

Fonte: Registrada pela autora.



APENDICE A.4 RESIDUO DE CERAMICA VERMELHA

Figura A 5 - Etapas do beneficiamento do RCV
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Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE A.5 AREIA

A NBR 7214 (ABNT, 2015) estabelece critérios para utilizagdo de areia
empregada na execuc¢ao do ensaio de determinacao da resisténcia a compressao de
cimento Portland e outros métodos de ensaio nos quais esteja especificada a
utilizacdo da referida norma, como é o caso da NBR 5752 (ABNT, 2014) e NBR
15894 (ABNT, 2010). Ainda indica o emprego de areia fornecida pelo Instituto de
Pesquisas Tecnoldgicas do Estado de Sao Paulo (IPT).

Para fins de estabelecimento de um padrdo secundario a Areia Normal
brasileira, Recena (1994) utilizou o0 mesmo método adotado pelo IPT para preparar a
areia empregada em seu estudo. O método consiste em peneirar a areia a fim de
obter quatro fracées definidas como material passante na peneira 2,4 mm e retido na
peneira 1,2 mm, o material passante na peneira 1,2 mm e retido na peneira 0,6 mm,
o material passante na peneira 0,6 mm e retido na peneira 0,3 mm e o material
passante na peneira 0,6 mm e retido na peneira 0,15 mm, posteriormente as fracdes
sdo imersas em solucdo de hidroxido de sédio (Na(OH)) a 1% durante 24 horas,
lavadas em agua corrente, secas em estufa a temperatura de aproximadamente
100°C, resfriadas a temperatura ambiente por 24 horas e armazenadas.

O estudo indicou que nao ha diferengas significativas de resisténcia a
compressao simples de argamassas produzidas com areia do Guaiba em relacéo a
areia fornecida pelo IPT. (RECENA, 1994).

O autor supracitado faz uso de Na(OH) a fim de remover a matéria organica
do material. Todavia, para evitar a geracao de efluente que oferece risco ao meio
ambiente, no presente trabalho abdicou-se do uso da solucdo de Na(OH). Para
validar esta decisdo uma amostra composta por 200g de areia foi ensaiada seguindo
a metodologia proposta pela NBR 7214 (ABNT, 2015) e NBR NM 49 (ABNT, 2001).

De acordo com a NBR 7214 (ABNT, 2015) a areia normal deve atender a
alguns requisitos quimicos, dentre eles esta estabelecido que o teor de matéria
organica presente no material deve ser < 100 ppm. Logo, para verificar esta
propriedade, a norma propée o método de ensaio descrito na NBR NM 49 (ABNT,
2001), esta avalia a quantidade de matéria organica em uma andlise qualitativa,

comparando a cor de uma solucao padrao (A) com a solucao que esteve em contato
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com a areia (B). Se a solucao A apresentar colocagdo mais escura que a solugao B,
nao havera necessidade de lavar a areia com solugdo de Na(OH).

Segundo a NBR 7211 (ABNT, 2009), quando a coloracédo da solucdo A for
mais clara que a coloragdo da solucédo B, a utilizacdo do agregado miudo deve ser
determinada de acordo com a NBR 7221 (ABNT, 2009). Todavia, de acordo com o
resultado obtido (Figura 70) ndo haveria necessidade da realizagcado de tal norma,
porém, para complementar e confirmar o resultado da NM 49 (ABNT, 2001),

realizou-se o ensaio.

Figura 70 - Ensaio NBR NM 49 (ABNT, 2001)
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sod  IRE
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Fonte: Registrada pela autora.

A NBR 7221 (ABNT, 2009) estabelece o método para determinagéo do indice
de desempenho de agregado miudo contendo impurezas organicas. A avaliacao é
realizada através da comparacao da resisténcia a compressao axial de argamassas
produzidas com agregado na sua condicao original e lavado. Todavia, como ja se
pretendia lavar a areia, o ensaio foi realizado comparando-se resisténcia a
compressdo axial de argamassas produzidas com agregado lavado com e sem

Na(OH), o resultado do ensaio € apresentado no grafico da Figura 71.
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Figura 71 - Estudo comparativo entre resisténcia a compressao axial de argamassas
produzidas com agregado lavado com e sem Na(OH) de acordo com a NBR 7221
(ABNT, 2012)
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Fonte: Elaborada pela autora.

De acordo com a 7211 (ABNT, 2009), a diferenca maxima aceitavel entre os
resultados de resisténcia a compressado axial do estudo comparativo € 10%, o
resultado obtido foi de 5,75%, confirmando que ndo houve necessidade de lavar o

agregado miudo com solugcédo de Na(OH).
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APENDICE B - CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

Tabela A 2 - Quantificacao das fases presentes na amostra CV

Qualidade do
Refinamento indices

Fases Fichas Quantificacao
0,
Identificadas cristalograficas da Fase (%om/m) A,
RW Rexp GOF
Quartzo - SiO; COD: 00-033-1161 20,5
Mulita
01-079-1454 14,9
Al4.75Si1.2509.63
o 2,86 1,98 1,44
Zincita - ZnO ICSD: 00-005-0664 10
Hematita - Fe20Os3 01-073-0603 1,0
Fase amorfa - 53,6

ICSD - Inorganic Crystal Structure Database; COD — Crystalograpphy Open Database; Rw - Indice Ponderado; Resp - Indice Esperado; GOF -

goodnes-of-fit.

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela A 3 - Quantificacao das fases presentes na amostra RCV

Qualidade do

Refinamento indices

Fases Fichas Quantificacao
0,
Identificadas cristalograficas da Fase (%m/m) A,
RW Rexp GOF
Quartzo - SiO> COD: 00-033-1161 11,9
Anortita -
01-079-1454 1,8
CaAl:Si>Og
Zincita - ZnO ICSD: 00-005-0664 10
Anordita sodian -
_ 01-073-0599 0,9
CaAl:Si>Og
2,86 1,98 1,44
Hematita - Fe2Os 01-073-0603 6,6
Abilta, high -
2,4
NaAlSiz;Os
Ortoclase sodian -
4,0
KAISizOs
Fase amorfa - 62,3

ICSD - Inorganic Crystal Structure Database; COD — Crystalograpphy Open Database; Rw - Indice Ponderado; Resp - Indice Esperado; GOF -

goodnes-of-fit.

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela A 4 - Quantificacao das fases presentes na amostra MK

Qualidade do
Fases Fichas Quantificacao Gl e |
0,
Identificadas cristalograficas da Fase (%om/m) (%)
RW Rexp GOF
Quartzo - SiO2 COD: 03-065-0466 1,35266381
Muscovita 2M1 -
, 00-007-0032 2,59261453
KA|28I3A|O10(OH)2
Zincita - ZnO ICSD: 01-079-0206 6,20016432
Rutile - TiO2 01-073-0599 2,07183971 3,94 2,18 1,80
Anatase - TiO2 01-073-0603 1,55043486
Kaolinite 2M -
. 01-075-0938 0,00115882
A|2SI205(OH)4
Fase amorfa - 86,0053268

ICSD - Inorganic Crystal Structure Database; COD — Crystalograpphy Open Database; Rw - Indice Ponderado; Resp - Indice Esperado; GOF -

goodnes-of-fit.

Fonte: Elaborada pela autora.

Para quantificacao dos 6xidos amorfos presentes na CV, os dados presentes
nas Tabela A 5 a Tabela A 7 foram utilizados. Para o RCV e MK, a quantificagao foi

realizada da mesma maneira.

Tabela A 5 - Massa atdmica dos elementos quimicos

Massa atdmica

K | 39,1
Al | 26,98
Si |28,086
o) 16
Na | 22,99
H 1
Mg | 24,31
Fe | 55,85
F 19
Ca | 40,08

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela A 6 - Quantificacdo dos 6xidos da cinza volante

Oxidos Cristalinos - CV
Fase Teor (%) Formula Al Si 0 Fe Total SiO2-fase | Al,Os3-fase | Fe20s- fase
Quartz 16,56 SiO, 0 1 2 0 60,086 16,56 0,00 0,00
Mulita 22,78 Aly5Si1509.75 4,5 1,5 9,75 0 319,54 6,42 16,35 0,00
Hematite 1,11 Fe®+,03 0 0 3 2 159,7 0,00 0,00 1,11
Amorfos 59,56
Total 4,5 2,5 14,75 2 539,325 22,98 16,35 1,11

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela A 7 - Caracterizagdo quimica sem perda ao fogo

FRX da CV - sem
perda ao fogo

SiO2 64,73
Al2O3 20,98
Fe20s3 7,51
MgO 1,28
P20s -

SOs3 0,16

K20 1,71
Na20 1,73
Ca0 1,03
TiO2 0,86
MnO .

PF -

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela A 8 - Oxidos pozolanicos quantificados
Ccv
Sem PF Com PF
Cristalino| Amorfos |Cristalino | Amorfos
22,98 41,75 22,97 41,72
16,35 4,63 6,34 4,63
1,11 6,39 1,11 6,39

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE C - FRATINI

As amostras com adigdo mineral foram previamente misturadas e
homogeneizadas em recipiente fechado, durante 2 min, aproximadamente, conforme
recomenda a NBR 5752:2014. Além das combinacées de cimento e adicbes
minerais descritas anteriormente, foram utilizados os seguintes reagentes: solugao
de acido cloridrico diluido a 0,1 mol/L4, indicador de alaranjado de metila2, solucao
de hidroxido de sodio a 6N3, solucdo de EDTA a 0,03 mol/L* e indicador de calcons.
As solugdes de acido cloridrico diluido (HCL) a 0,1mol/L e EDTA a 0,03mol/L depois
de realizadas foram aferidas a fim de determinar o fator de normalidade, obtendo-se
concentragdes iguais a 1,0271 e 1,0408, respectivamente.

Apébs a preparacdo do material, foram inseridas em recipiente de polietileno
100ml de agua deionizada e descarbonatada, a uma temperatura constante de 40 *
1°C. Em seguida, introduziu-se 20g do material a ser ensaiado, selou-se
imediatamente o recipiente e aplicou-se uma agitagao rigorosa, por cerca de 20s,
para evitar a formacdo de grumos do material, posteriormente o recipiente foi
colocado em estufa a temperatura de 40 + 1°C até idade de ensaio. As operagdes
fora da estufa foram desenvolvidas o mais rapido possivel (no maximo 1min) de
modo a evitar a queda apreciavel da temperatura do conteddo do recipiente. A

Figura C 1 apresenta os recipientes devidamente identificados.

PatPr SA - MexIADg

Fl e )

4 Adicionou-se 8,5ml de Aacido cloridrico concentrado a um frasco volumétrico contendo 500 ml de
agua deionizada, em seguida completou-se o volume até 1000ml com agua.

2 Dissolveu-se 2,0 + 0,002g de alaranjado de metila em agua e completou-se o volume até 1000ml.

3 Dissolveu-se 240 + 1,0g de hidréxido de sédio em &agua deionizada em seguida completou-se o
volume até 1000ml.

4 Dissolveu-se 11,17 £ 0,01g de EDTA em agua deionizada e completou-se o volume até 1000ml.

5 Preparou-se indicador de calcon moendo 1,0 + 0,1g de calcon [2-hydroxy-1-(2-hydroxy-1-
aphthylazo) naphthalene-4-sufonic acid sodium salt] com 100 + 1g de sulfato de so6dio anidro
(Naz2SO0s4).
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Fonte: Registrada pela autora.

Apos idade definida, removeu-se o recipiente da estufa e imediatamente
filtrou-se a solugdo, em um periodo inferior a 30s, a fim de evitar a carbonatacédo e o
resfriamento da amostra. A determinagcao da concentracao de ions hidroxila (OH) foi
feita através de 50ml da solucado filtrada, adicionando 5 gotas do indicador de
alaranjado de metila, determinando a alcalinidade total com solugdo de HCL a
0,1mol/L. O ponto final da titulagdo corresponde a viragem de cor de amarelo para
alaranjado. A Figura C 2 apresenta a determinacao da concentracao de OH antes

(a) e apds a titulacao (b).

Figura C 2- Determinagao da concentracdo de OH

‘ MARGCOR l

|

(a) (b)
Fonte: Registrada pela autora.

Nesta mesma solucédo, com auxilio de um peagametro, ajustou-se o valor do
pH para 12,8 a 13, utilizando a solugédo de hidroxido de sédio a 6N. Para determinar
a concentracdo de Oxido de calcio (Ca0O), efetuou-se a titulacdo com solucdo de
EDTA a 0,03mol/L apés ser adicionado 0,1g de indicador de calcon, o ponto final
corresponde a viragem de alaranjado para azul esverdeado. A Figura C 3 apresenta
a determinacdo da concentracdo de CaO, ilustrando a solucédo titulada apds
correcédo do pH e adicao do indicador de calcon (a) e ponto final da viragem (b).



Fonte: Registrada pela autora.
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As Erro! Fonte de referéncia nao encontrada., Tabela C 2 e Tabela C 3

apresentam os resultados obtidos para o teste de Fratini em 7 dias, 28 dias e 63

dias, respectivamente.

Tabela C 1- Resultados de Fratini aos 7 dias

CPV ARI- 7D CV-7D RCV - 7D MK - 7D PQ- 7D
Amostras 7 dias
A B A B A B A B A B
pH incial 13,34 1335 | 13,28 | 13,29 | 13,25 | 13,28 | 13,21 | 13,20 | 13,20 | 13,22
Volume d‘(er;%'”c” HCL 32,60 31,00 | 26,20 | 2590 | 2530 | 2540 | 23,00 | 22,50 | 26,20 | 26,70
[OH] - Concentragdo de 66,97 63,68 | 53,82 | 53,20 | 51,97 | 52,18 | 47,25 | 46,22 | 53,82 | 54,85
jons hidroxila (mmol/L)
Média [OH] 65,32 53,51 52,07 46,73 54,33
Desvio padriio [OH] 2,32 0,44 0,15 0,73 0,73
pH ajustado 12,84 12,83 | 12,85 | 12,89 | 12,87 | 12,84 | 12,84 | 12,87 | 12,83 | 12,82
Volume de(rl')”‘;“ EDTA 12,10 10,80 | 610 | 570 | 11,40 | 11,10 | 540 | 530 | 12,70 | 13,10
[Ca0] - Determinagdo da
concrentragdo de éxido de 11,04 9,85 5,57 5,20 10,40 10,13 4,93 4,84 11,59 11,95
calcio (mmol/L)
Média [CaO] 10,45 5,38 10,26 4,88 11,77
Desvio padrdo [Ca0] 0,84 0,26 0,19 0,06 0,26

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela C 2 - Resultados de Fratini aos 28 dias

CPV ARI - 28D CV -28D RCV - 28D MK - 28D PQ - 28D
Amostras 28 dias
A B A B A B A B A B
pH inicial 13,31 13,28 13,13 13,16 13,17 12,80 13,12 13,11 11,50 11,00
Volume de solugdo HCL (ml) 33,40 33,00 24,00 24,90 25,50 25,90 23,00 22,50 26,50 25,20
[OH] - Concentragdo de fons 6861 | 67,79 | 4930 | 51,15 | 52,38 | 53,20 | 47,25 | 4622 | 54,44 | 51,76
hidroxila (mmol/L)
Média [OH] 68,20 50,22 52,79 46,73 53,10
Desvio padrao [OH] 0,58 1,31 0,58 0,73 1,89
pH ajustado 12,83 12,85 12,85 12,83 12,81 12,80 12,83 12,83 12,80 12,84
Volume de solugdo EDTA (ml) 12,30 12,00 3,90 3,50 9,80 10,20 4,40 4,00 11,50 11,00
[CaO] - Determinagdo da
concrentragdo de éxido de célcio 11,22 10,95 3,56 3,19 8,94 9,31 4,01 3,65 10,49 10,04
(mmol/L)
Média [CaO] 11,09 3,38 9,12 3,83 10,26
Desvio padrdo [Ca0] 0,19 0,26 0,26 0,26 0,32
Fonte: Elaborada pela autora.
Tabela C 3 - Resultados de Fratini aos 63 dias
CPV ARI - 63D CV-63D RCV - 63D MK - 63D PQ- 63D
Amostras 63 dias
A B A B A B A B A B
pH incial 13,27 13,27 13,09 13,11 13,18 13,35 13,21 13,13 13,16 13,19
Volume de solugdo HCL (ml) 32,40 32,40 22,60 24,90 26,10 29,20 22,70 22,70 25,60 24,20
[OH] - Concentragdo de fons 66,55 66,55 | 4642 | 51,15 | 53,61 | 59,98 | 46,63 | 46,63 | 52,59 | 49,71
hidroxila (mmol/L)
Média [OH] 66,55 48,79 56,80 46,63 51,15
Desvio padrdo [OH] 0,00 3,34 4,50 0,00 2,03
pH ajustado 12,81 12,83 12,83 12,86 12,80 12,82 12,85 12,80 12,83 12,81
Volume de solugdo EDTA (ml) 11,20 11,30 1,90 2,60 9,40 6,20 3,00 3,30 11,40 11,30
[Ca0] - Determinagdo da
concrentragdo de éxido de 10,22 10,31 1,73 2,37 8,58 5,66 2,74 3,01 10,40 10,31
calcio (mmol/L)
Média [CaO] 10,26 2,05 7,12 2,87 10,36
Desvio padrdo [Ca0O] 0,06 0,45 2,06 0,19 0,06

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE D - TG/DTG

A Figura D 1 apresenta o método tangencial proposto por Marsh e Day
(1987).

Figura D 1 - Método tangencial

| —TG
— DTG

Perda de massa% (%)

N7 7 17— 717 — 17 020

|
100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperatura (°C)

Fonte: Elaborada pela autora.

As informagdes coletadas na Figura D 1 sdo apresentadas na Tabela D 1,
onde a massa inicial foi coletada no inicio da formacao do pico de perda de massa
caracteristico de Ca(OH)z, e a massa final coletada no ponto final do pico.

Tabela D 1 - Dados para caélculo do teor de CH

REF
Massa inicial (%) 78,10
Massa final (%) 82,49
Massa em 600°C (%) 77,13
a/aglo 0,48

Fonte: Elaborada pela autora.

Desta forma, o calculo do teor de CH presente na amostra é realizado da

seguinte maneira:
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4

Ca(OH) Amensurado — Pmc“(omz %

Ca(OH),  =(82,49-78]10) %

Ca(OH),,,,, =18,081%
C a(O [‘Dz - = Ca(OH)Zmensumdo
’ })mmc(l-l-a/agl)

caom), = 18081
" 77,1301 +0,48)

Ca(OH), . =34,69%

Todas as amostras foram calculadas conforme o calculo apresentado para
amostra REF. A Tabela D 2 apresenta os dados coletados das curvas TG/DTG

paras as demais amostras.

Tabela D 2 - Dados para calculo do teor de CH para CV, RCV e MK

Amostra Dados
Massa inicial (%) 78,74
cV Massa final (%) 76,29
Massa em 600°C (%) 75,50
a/aglo 0,48
Massa inicial (%) 78,66
RCV Massa final (%) 76,49
Massa em 600°C (%) 75,62
a/aglo 0,48
Massa inicial (%) 79,39
MK Massa final (%) 78,02
Massa em 600°C (%) 76,94
a/aglo 0,48

Fonte: Elaborada pela autora.
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APENDICE E - RESISTENCIA A COMPRESSAO

Tabela E 1 - Consumo de materiais para os tracos de argamassa estudados

. Tipo de Adicao Ciment Areia Agua Aditivo Consistén
Ensaio Nomenclatura . . .
material mineral (g) o (9) (9) (9) (%) cia (mm)
REF_A REF 120 480 1440  230,4 - 245
g PQ_A PQ 120 360 1440  230,4 - 255
% $ CV_A cv 120 360 1440  230,4 - 250
=z
% RCV_A RCV 120 360 1440  230,4 0,246 250
T KM_A KM 120 360 1440  230,4 0,790 241
< REF_B - - 624 1872 300 - 245
é PQ_B PQ 156 468 1872 300 - 256
g Cv_B cv 156 468 1872 300 - 253
2 RCV_B RCV 156 468 1872 300 0,246 252
% MK_B MK 156 468 1872 300 0,790 244
o REF REF - 624 1872 300 - 245
)
g N
z g
© MK_15% MK 93,6 530,4 1872 300 0,417 238

Fonte: Elaborada pela autora.

Figura E 1 - Espalhamento obtido em mesa de consisténcia pela argamassas REF

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela E 2 - Resisténcia a compressao das argamassas ensaiadas aos 7, 28 e 63

Idade (dias) Argamassa  Fc (MPa) Média (MPa) Des"(ﬁlf:)dm °°\el‘:‘r’l':;;§ de 'zfas;’l'n‘: ;e('l\:‘l;‘;‘)’
7 REF 41,53
7 REF 41,15 41,27 0,22 0,005 -0,627
7 REF 4113
7 PQ 28,61
7 PQ 27,80 28,33 0,46 0,016 1,865
7 PQ 28,59
7 cv 38,73
7 cv 37,92 38,57 0,58 0,015 1678
7 cv 39,05
7 RCV 37,41
7 RCV 38,70 37,84 0,74 0,020 2,262
7 RCV 37,42
7 MK 41,18
7 MK 43,26 41,33 1,86 0,045 4,676
7 MK 39,55
28 REF 47,95
28 REF 47,03 46,97 1,01 0,022 2,200
28 REF 45,92
28 PQ 31,44
28 PQ 30,62 30,63 0,80 0,026 2,635
28 PQ 29,84
28 cv 47,04
28 cv 47,63 46,97 0,69 0,015 1,545
28 cv 46,25
28 RCV 44,34
28 RCV 45,21 45,19 0,85 0,019 1,894
28 RCV 46,03
28 MK 47,98
28 MK 48,37 48,89 1,26 0,026 2,938
28 MK 50,33
63 REF 49,37
63 REF 52,97 50,44 2,20 0,044 5,025
63 REF 48,97
63 PQ 30,23
63 PQ 33,49 31,76 164 0,052 5,439
63 PQ 31,57
63 cv 57,48
63 cv 56,46 56,62 0,80 0,014 1,531
63 cv 55,91
63 RCV 51,09
63 RCV 49,17 49,45 1,51 0,031 -3,309
63 RCV 48,11
63 MK 49,90
63 MK 53,03 51,55 157 0,030 3,199
63 MK 51,73

Fonte: Elaborada pela autora.

Tabela E 3 - Resisténcia a compressao das pastas ensaiadas aos 7, 28 e 63

Idade (dias) Argamassa Fc (MPa) Média (MPa) Desvio Padrao (MPa) Coeficiente de variacao
7 REF 37,32
7 REF 35,62 36,13 1,03 0,028
7 REF 35,46
7 PQ 21,61
7 PQ 21,83 22,00 0,49 0,022
7 PQ 22,54
7 cv 27,78
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7 Ccv 27,62 27,55 0,27 0,010
7 Ccv 27,26
7 REF 29,59
7 REF 29,40 29,19 0,54 0,018
7 REF 28,58
7 MK 39,64
7 MK 38,68 38,86 0,70 0,018
7 MK 38,28
28 REF 38,44
28 REF 44,95 43,16 4,12 0,096
28 REF 46,08
28 PQ 31,34
28 PQ 31,90 31,55 0,31 0,010
28 PQ 31,41
28 Ccv 43,78
28 Ccv 44,68 44,25 0,45 0,010
28 Cv 44,28
28 RCV 48,82
28 RCV 46,53 49,04 2,62 0,053
28 RCV 51,75
28 MK 54,87
28 MK 50,67 53,08 2,17 0,041
28 MK 53,70
63 REF 41,57
63 REF 51,26 48,19 5,73 0,119
63 REF 51,73
63 PQ 32,62
63 PQ 33,54 32,79 0,68 0,021
63 PQ 32,21
63 Ccv 42,63
63 Ccv 56,44 48,57 7,10 0,146
63 Cv 46,66
63 RCV 52,41
63 RCV 51,11 50,46 2,34 0,046
63 RCV 47,87
63 MK 53,96
63 MK 59,11 55,95 2,77 0,050
63 MK 54,77

Fonte: Elaborada pela autora.
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Tabela E 4 - Test T(Tukey) para resisténcia a compressao das argamassas

Idades Pasta Diferenca entre Probabilidade de Diferencas
(dias) médias ocorréncia significativas™
Pasta CV em relagéo a pasta REF -2,70 0,040 1
Pasta RCV em relagéo a pasta REF -3,42 0,010 1
Pasta RCV em relagéo a pasta CV -0,72 0,88 0
Pasta MK em relagéo a pasta REF 0,06 1,00 0
7 dias Pasta MK em relagao a pasta CV 2,76 0,035 1
Pasta MK em relagdo a pasta RCV 3,49 0,0085 1
Pasta PQ em relagéo a pasta REF -12,93 1,616E-8 1
Pasta PQ em relagédo a pasta CV -10,23 1,522E-6 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -9,51 2,046E-6 1
Pasta PQ em relagéo a pasta MK -13,00 1,105E-8 1
Pasta CV em relagéo a pasta REF -2,7002 0,03973 0
Pasta RCV em relagéo a pasta REF -3,42591 0,00964 0
Pasta RCV em relagéo a pasta CV -0,7257 0,88118 1
Pasta MK em relagao a pasta REF 0,06299 0,99999 1
28 dias Pasta MK em relagao a pasta CV 2,7632 0,03507 1
Pasta MK em relagéo a pasta RCV 3,4889 0,00855 1
Pasta PQ em relacéo a pasta REF -12,9348 1,61617E-8 1
Pasta PQ em relagdo a pasta CV -10,23459 1,5224E-6 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -9,50889 2,04556E-6 0
Pasta PQ em relagao a pasta MK -12,99779 1,10525E-8 0
Pasta CV em relagéo a pasta REF 6,18 0,006 1
Pasta RCV em relagéo a pasta REF -0,98 0,939 0
Pasta RCV em relagéo a pasta CV -7,16 0,002 1
Pasta MK em relagéo a pasta REF 1,11 0,909 0
) Pasta MK em relagao a pasta CV -5,06 0,021 1
63 dias Pasta MK em relagdo a pasta RCV 2,099 0,530 0
Pasta PQ em relacgéo a pasta REF -18,68 4,664E-7 1
Pasta PQ em relagdo a pasta CV -24,85 0 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -17,69 7,157E-7 1
Pasta PQ em relagao a pasta MK -19,79 2,752E-7 1

*1 - indica que a diferenca das médias é significativa para um nivel de significancia de 5%; 0 - indica que a diferenca

das médias nao é significativa para um nivel de significancia de 5%.

Fonte: Elaborada pela autora.



163

Tabela E 5 - Test T(Tukey) para resisténcia a compressao das pastas

Idades Pasta Diferenca entre Probabilidade de Diferencas
(dias) médias ocorréncia significativas*
Pasta CV em relagéo a pasta REF -8,57742 4,917E-8 1
Pasta RCV em relagéo a pasta REF -6,94169 1,563E-6 1
Pasta RCV em relagéo a pasta CV 1,63574 0,0716 0
Pasta MK em relagao a pasta REF 2,73313 0,00324 1
7 dias Pasta MK em relagao a pasta CV 11,31056 0 1
Pasta MK em relagao a pasta RCV 9,67482 0 1
Pasta PQ em relacgéo a pasta REF -14,13432 0 1
Pasta PQ em relagédo a pasta CV -5,55689 8,618E-6 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -7,19263 7,273E-7 1
Pasta PQ em relagao a pasta MK -16,86745 0 1
Pasta CV em relagéo a pasta REF 1,0905 0,97861 0
Pasta RCV em relagéo a pasta REF 5,87856 0,07865 0
Pasta RCV em relagéo a pasta CV 4,78806 0,18105 0
Pasta MK em relagéo a pasta REF 9,92436 0,00348 1
28 dias Pasta MK em relagao a pasta CV 8,83387 0,0078 1
Pasta MK em relagao a pasta RCV 4,04581 0,3055 0
Pasta PQ em relacéo a pasta REF -11,60315 0,00108 1
Pasta PQ em relagdo a pasta CV -12,69365 5,27965E-4 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -17,48171 3,44387E-5 1
Pasta PQ em relagao a pasta MK -21,52751 5,17395E-6 1
Pasta CV em relagéo a pasta REF 0,38816 0,99996 0
Pasta RCV em relagéo a pasta REF 2,27682 0,96597 0
Pasta RCV em relagéo a pasta CV 1,88866 0,98261 0
Pasta MK em relagao a pasta REF 7,76328 0,26876 0
. Pasta MK em relagao a pasta CV 7,37512 0,31018 0
63 dias Pasta MK em relagao a pasta RCV 5,48646 0,56978 0
Pasta PQ em relacéo a pasta REF -15,39637 0,01087 1
Pasta PQ em relagdo a pasta CV -15,78452 0,00925 1
Pasta PQ em relagédo a pasta RCV -17,67318 0,00428 1
Pasta PQ em relagéo a pasta MK -23,15965 5,48732E-4 1

*1 - indica que a diferenga das médias ¢ significativa para um nivel de significancia de 5%; 0 - indica que a diferenga das médias nao
é significativa para um nivel de significancia de 5%.

Fonte: Elaborada pela autora.

Quanto a moldagem dos CP’s, na Figura E2 pode-se observar que o estudo
dos MCS ao logo do tempo foi realizado apenas para a EN196-1:2016, esta deciséao
foi baseada nos resultados obtidos a partir da realizacao de estudo comparativo
entre CP’s prismaticos e cilindricos a fim de avaliar o desempenho em fungcédo da
geometria dos corpos de prova. Para tal estudo foi realizada uma moldagem
experimental, onde um mesmo tragco de argamassa foi moldado em formas
cilindricas (5x10 cm) e prismaticas (4x4x16cm). O resultado € apresentado no
grafico da Figura E 2.
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Figura E 2 - Estudo comparativo entre CP’s cilindricos e prisméticos para ensaio de
resisténcia a compressao axial realizado de acordo com a EN196-1:2016 e NBR
7215 (ABNT, 1996)
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Fonte: Elaborada pela autora.



ANEXO A

CARACTERISTICAS FiSICAS E MECANICAS DOS CIMENTOS
EMPREGADOS NA PESQUISA

Tabela AA 1 - Caracteristicas fisicas e mecéanicas do CP V-ARl e CP II-F-32

Caracteristicas fisicas e mecanicas

Caracteristicas Resultados Limites da NBR
Avaliadas CP V-ARI  CP II-F-32 5737:1992
Blaine (cm?#/g) 4.720 3.274 > 3000
Finura #200 (%) 0,2 3,04 <6,0
Finura #325 (%) 1,4 14,06 Nao aplicavel
Inicio de pega (h:min) 4:76 3:38 2 60
Fim de pega (h:min) 5:92 4:23 <600
Resisténcia a
compressao (Mpa) 1 20,6 14,7 >11,0
dia
Resisténcia a
compressao (Mpa) 3 37,0 26,4 >24,0
dia
Resisténcia a
compressao (Mpa) 7 41,8 34,3 = 34,0
dia
Resisténcia a
compressao (Mpa) 28 47,9 421 Nao aplicavel
dia

Fonte: Fabricante (2017).
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