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RESUMO

Atualmente a industria cimenteira possui grande impacto nas emissdes de CO2
no mundo. Dentre as estratégias vidveis para reducdo dessas emissfes, encontra-se
a substituicdo do clinquer por materiais cimenticios suplementares (MCS), que além
do ganho ambiental também contribui para melhorias consideraveis nas propriedades
de concretos e argamassas. No entanto, o potencial declinio nos suprimentos dos
MCS mais utilizados tem gerado o interesse pela utilizagcdo de pozolanas néo
convencionais. Nesse contexto, estabelecer a reatividade pozolanica desses novos
materiais de forma rapida e eficiente € uma necessidade essencial para que possam
ser incorporados na industria. Diante disso, o presente trabalho buscou desenvolver
um método acelerado para avaliagdo da pozolanicidade de materiais cimenticios
suplementares baseado em modificagbes na NBR 5751:2015. As modificacdes
levaram em consideracao a fixac&o da relacao agua/aglomerante de 0,65, o emprego
da cura térmica direta a 50°C e a utilizacdo das idades de rompimento de 1 dia
(método expedito) ou 3 dias (método acelerado). Para a delimitacdo dos novos indices
de atividade pozolanica (IAP) minimos foi utilizado o modelo estatistico de Farazdaghi-
Harris. Ao final, dez MCS foram ensaiados conforme a nova metodologia proposta e
conforme as NBR 5751:2015 modificada e 5752:2014, possibilitando o confronto dos
resultados das diferentes metodologias. A utilizacdo da cura térmica direta a 50°C
possibilitou a classificacdo dos materiais em inertes/pozolanicos ja aos 3 dias de
idade, de forma pratica e célere. Por sua vez, a utilizacdo da nova metodologia com 1
dia de idade mostrou-se viavel para avaliar o carater pozolanico de superpozolanas,
como no caso do metacaulim e da silica ativa, no entanto, para que possa ser viavel
para predizer a atividade pozolanica dos demais materiais, mais estudos precisam ser

desenvolvidos.

Palavras-chave: atividade pozolanica; NBR 5751:2015; materiais cimenticios

suplementares.



ABSTRACT

The cement industry has a major impact on CO2 emissions in the world. Among
the viable strategies to reduce these emissions, there is the replacement of clinker with
supplementary cementitious materials (SCM), which, in addition to environmental
gains, also contributes to considerable improvements in the properties of concrete and
mortar. Added to this, the potential decline in supplies of the most used SCM has
generated interest in using unconventional pozzolans. In this context, establishing the
pozzolanic reactivity of these new materials quickly and efficiently is an essential need
so that they can be incorporated into the industry. Therefore, this work aimed to
develop an accelerated method for evaluating the pozzolanicity of supplementary
cementitious materials based on changes in NBR 5751:2015. The modifications took
into account the fixing of the water/binder ratio (0.65), the use of direct thermal curing
at 50°C, and until testing ages of 1 day (expedited method) or 3 days (accelerated
method). The Farazdaghi-Harris statistical model was used to define the new minimum
pozzolanic activity index (PAI). In the end, 10 SCM were tested according to the
proposed methodology. The results were compared with NBR 5751:2015 modified and
5752:2014. Direct thermal curing at 50°C made it possible to classify the materials into
inert/pozzolanic materials at 3 days of age in a practical, fast way. However, using the
new methodology with 1 day of age proved to be viable in evaluating the pozzolanic
character of high performance pozzolans, as in the case of metakaolin and silica fume.
In order to be viable to predict the pozzolanic activity of the other materials, more

studies need to be developed.

Keywords: pozzolanic activity; NBR 5751:2015; supplementary cementitious

materials.
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1 INTRODUCAO

Neste capitulo estdo descritos o contexto e a justificativa do trabalho, o

objetivo geral, os objetivos especificos e a estrutura da dissertacéo.
1.1 CONTEXTO E JUSTIFICATIVA

O ritmo acelerado de producéo e o consumo desenfreado de materiais, devido
ao atual cenario de crescimento e desenvolvimento das cidades, tem gerado impactos
significativos no meio ambiente, com destaque para o aquecimento global. Neste
cenario, insere-se a construcao civil, com destaque para a industria cimenteira, como
uma das principais responsaveis pela emissdo de didxido de carbono (CO2), gés
associado ao efeito estufa (DHIR et al., 2017). De acordo com Scrivener et al. (2016),
a producdo de cimento € responsavel por cerca de 10% das emissdes de CO2 do
mundo. Apenas em 2020, segundo o Sindicato Nacional da Industria do Cimento
(2020), a producao brasileira ultrapassou 60 milhdes de toneladas. Levando em
consideragdo que para cada tonelada de cimento produzida, s&o emitidas
aproximadamente 600 kg de CO2, medidas para mitigacao dessas emissdes, por parte
da industria cimenteira, sdo extremamente urgentes e necessarias (FREIRE, 2016).

Quatro estratégias principais podem reduzir as emissdes de CO2 no processo
produtivo do cimento para o ano de 2050, séo elas: eficiéncia térmica e elétrica,
combustiveis alternativos, captura e armazenamento de carbono e substituicdo do
clinquer. A estratégia de substituicdo do clinquer possui uma capacidade de mitigacao
de 37% das emissdes de CO2 para 2050 (IEA; WBCSD, 2018). Scrivener et al. (2016)
ressaltam que, com o grande numero de pesquisas sendo realizadas acerca de
materiais cimenticios suplementares (MCS), tanto regionais como os globais, pode-se
alcancar um fator de substituicdo do clinquer de 40% ou mais (SCRIVENER et al.,
2016). Nesse sentido, a introducao de MCS na composicao de cimentos passa a ser
uma estratégia eficiente para a reducéo dos gases do efeito estufa.

Os MCS podem ser definidos como materiais que reagem pozolanicamente
e/ou hidraulicamente, e quando incorporados a concretos e argamassas de cimento
Portland, atuam melhorando suas propriedades (DUCHESNE, 2020). Logo, além das
vantagens ambientais, a incorporacdo dos MCS ao cimento também contribui para
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melhorias consideraveis nas propriedades das matrizes cimenticias, o que ressalta a
relevancia do estudo desses materiais.

Do ponto de vista econdmico, tem-se ainda a incorporacédo de um material de
menor custo relativo, quando comparado ao clinquer e o prolongamento da vida util
de jazidas de calcério, possibilitando a producdo de uma maior quantidade de cimento
por tonelada de clinquer (ZAMPIERI, 1993). Com relacdo a durabilidade, esses
produtos sdo capazes de promover um refinamento dos poros do concreto, auxiliando
no desenvolvimento das resisténcias mecanicas e na reducao dos ataques de agentes
externos (APAZA MEDINA, 2011).

No entanto, estima-se que o fornecimento de materiais cimenticios
suplementares convencionais, como as cinzas volantes, diminua substancialmente
nos proximos anos, devido a mudancas nas tendéncias de industrializacao, como o
fechamento de diversas usinas de carvdo em nivel global (SURANENI, 2021;
KASANYIA, 2019). Dessa forma, segundo Lothenbach et al. (2011), para evitar que a
disponibilidade reduzida de MCS convencionais passe a ser um limitador da aplicacéo
desses materiais em concretos e argamassas, novos MCS alternativos devem ser
utilizados para atender a crescente demanda por ligantes sustentaveis. De forma a
viabilizar a insercdo desses novos materiais na composicdo de cimentos, testes
confiaveis, rapidos e relevantes sdo indispensaveis. A partir desses testes sera
possivel ampliar a gama de materiais pozolanicos disponiveis, além de garantir, as
misturas que venham a incorporar esses materiais, a qualidade necessaria para
utilizacdo na construcgao civil (SNELLINGS e SCRIVENER, 2015).

No entanto, apesar dos métodos tradicionais disponiveis serem coerentes na
tentativa de obter parametros sobre a pozolanicidade de um material, diversos autores
apontam que muitas das exigéncias quimicas e fisicas desses testes nao indicam o
real desempenho das pozolanas em concretos, tanto para materiais convencionais,
como para essa grande variedade de novos materiais que vém surgindo.
(MEDEIRQOS, et al., 2015; GAVA, 1999; HOPPE FILHO et al., 2017; KASANIYA et al.,
2019). Sendo assim, este fator prejudica a incorporacao de pozolanas que poderiam
apresentar excelente capacidade de reacdo em concretos e argamassas. Nesse
sentido, pesquisadores tém concentrado seus esfor¢cos no desenvolvimento de novos
métodos, ou até mesmo no aprimoramento dos testes ja existentes, para que seja

possivel avaliar a pozolanicidade de um material de forma pratica e segura, além de
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garantir a ampla aplicabilidade desses métodos aos diversos tipos de materiais
estudados.

Diante do exposto o presente trabalho limitou-se a analisar e propor
modificagcbes na atual metodologia de ensaio da NBR 5751 (ABNT, 2015), que
determina o indice de atividade pozolanica de argamassas com cal e material
pozolanico a partir dos valores de resisténcia a compressao aos 7 dias de corpos de
prova cilindricos submetidos a cura térmica a 55°C.

As modificacdes levaram em consideracdo o0s seguintes pontos:

e A possibilidade de utilizacdo de uma relacao agua/ligante fixa de 0,65;

¢ A definicdo de uma nova temperatura de cura e de um novo procedimento de
cura de modo a acelerar o0 ensaio;

e A possibilidade de reducéo do tempo de ensaio de 7 dias para 1 ou 3 dias.

Ao final, dez materiais foram avaliados segundo o método proposto pela
presente dissertacdo e seus resultados foram confrontados com os obtidos pelas
normas tradicionais NBR 5751 (ABNT, 2015) e NBR 5752 (ABNT, 2014a).

1.2 OBJETIVO

Esta pesquisa tem como objetivo desenvolver, com base em modificacdes na
NBR 5751:2015, um método acelerado que possibilite avaliar a pozolanicidade de
diferentes tipos de materiais pozolanicos, através da resisténcia a compressao de

argamassas com cal e pozolana, de forma rapida, eficiente e confiavel.

1.2.1 Objetivos especificos

. Verificar a influéncia do regime e da temperatura de cura nos resultados de
resisténcia a compressao de argamassas com cal e material pozolanico, para
diferentes niveis de pozolanicidade;

. Comparar os resultados do indice de atividade pozolanica (IAP) de corpos de
prova submetidos a cura térmica direta com os resultados obtidos seguindo o
procedimento padrédo da NBR 5751,

. Selecionar uma temperatura de cura térmica direta ideal para o método

acelerado (3 dias) e para o método expedito (1 dia);
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. Definir estatisticamente o requisito minimo para que um material seja
considerado pozolanico conforme a nova metodologia proposta;

. Avaliar a existéncia de correlacao entre os de resultados do indice de atividade
pozolanica com cal aos 7 dias (NBR 5751:2015) e do indice de desempenho
com cimento Portland aos 28 dias (NBR 5752:2014) com os resultados obtidos
seguindo os procedimentos do novo método com idades de rompimento de 1 e
3 dias.

1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO

A presente dissertacdo encontra-se organizada em seis capitulos, além das
referéncias bibliograficas. No capitulo 1 encontram-se a introducdo, onde sé&o
abordados o contexto e a justificativa do trabalho, como também o objetivo geral, os
objetivos especificos e a estrutura dos capitulos.

Os capitulos 2 e 3 abordam o referencial tedrico do estudo. Sendo no capitulo 2
tratados os principais aspectos relacionados aos materiais pozolanicos, como a
classificacdo, a reacdo pozolanica e as mudancgas nas propriedades de concretos e
argamassas que incorporam esses materiais. Por sua vez, no capitulo 3 séo
apresentados de forma detalhada alguns métodos tradicionais diretos e indiretos para
determinacdo da pozolanicidade, além de novas metodologias recentemente
desenvolvidas.

No capitulo 4 sdo expostos os materiais e os métodos utilizados para o
andamento do trabalho. Nessa secdo o programa experimental é detalhado, assim
como a caracterizacdo dos materiais e o relato do passo a passo dos métodos de
ensaio.

O capitulo 5 aborda e discute os resultados experimentais obtidos ao longo do
estudo. E por fim, no capitulo 6 encontram-se as principais conclusdes do trabalho

com base nas investigacoes realizadas, além de sugestdes para trabalhos futuros.
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2 POZOLANAS

A sequir, apresenta-se uma breve revisdo bibliogréfica acerca do histérico, da
classificacdo, da composicdo quimica e mineraldgica e das reacdes dos materiais

pozolanicos.

2.1 OS MATERIAIS CIMENTICIOS SUPLEMENTARES E O HISTORICO DAS
POZOLANAS

Os materiais cimenticios suplementares (MCS) podem ser categorizados em
materiais hidraulicos ou pozolanicos. Quando anidros ou em contato com agua,
geralmente ndo apresentam reacdes hidraulicas significativas de valor cimentante. No
entanto, quando finamente moidos e em solucfes alcalinas ou em contato com o
hidroxido de célcio, reagem quimicamente. Podem ser utilizados como substitutos
parciais do clinquer em cimentos ou como substitutos parciais do cimento Portland em
misturas de concreto (SKIBSTED e SNELLINGS, 2019).

As pozolanas foram o0s primeiros materiais cimenticios utilizados pelas
civilizagdes antigas (DONATELLO, 2010). O termo pozolana foi inicialmente
designado para rochas vulcanicas presentes nas regides de Pozzuoli e de Roma e
posteriormente foi estendido para outros materiais de origens naturais e artificiais que
possuiam comportamentos semelhantes a essas rochas (MASSAZZA, 1998). A
antiguidade grega utilizava areia vulcanica derivada da Ilha de Santorini em conjunto
com cal e agua para produzir argamassas, por sua vez, 0S romanos incorporavam
cinzas vulcanicas junto com cal para produzir um ligante hidraulico para o concreto.
Monumentos histéricos como o Pantedo e o Coliseu em Roma sdo exemplos de
concretos duraveis produzidos com pozolanas na civilizacdo antiga e que persistem
até os dias atuais (VITRUVIUS, MORGAN, 1960; PLOMMER, 1973).

Mesmo ap6s a descoberta do cimento Portland (CP) como ligante hidraulico,
0S materiais pozolanicos continuam sendo amplamente utilizados atualmente. Isso
porque, posteriores preocupacdes com a durabilidade (baixo desempenho a longo
prazo) de concretos contendo apenas CP, além de questées ambientais (liberacdo de
grande quantidade de gases do efeito estufa) e desvantagens econdémicas, tornaram

necessaria a substituicdo parcial do cimento por materiais pozolanicos.
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2.2 DEFINICAO E CLASSIFICACAO DAS POZOLANAS

A NBR 12653 (ABNT, 2014b), define material pozolanico como: “material
silicioso ou silicoaluminoso que, sozinho, possui pouca ou nenhuma propriedade
ligante, mas que, quando finamente moido e na presenca de &gua, reage com 0
hidréxido de célcio a temperatura ambiente, formando compostos com propriedades
ligantes”. S&o materiais ricos em SiO2, e, muitas vezes, em Al2Os3, sendo
suficientemente reativos em misturas com agua e CaO. Quando incorporados ao
cimento atuam consumindo o Ca(OH): e produzindo silicato de célcio hidratado (C-S-
H) ou aluminato de célcio hidratado (C-A-H) e silicoaluminato de calcio hidratado (C-
A-S-H) a temperaturas normais, reduzindo a porosidade da mistura e, portanto,
elevando a durabilidade de concretos e argamassas (TAYLOR, 1997).

As pozolanas podem ser obtidas de diversas fontes, podendo ter origem
natural, mineral ou até mesmo proveniente de subprodutos industriais. A forma de
interacdo desses materiais com o cimento bem como 0s mecanismos envolvidos na
hidratagdo, podem variar bastante, dependendo das caracteristicas fisicas e
mineralégicas do material, da superficie especifica, da relacdo agua/sélidos e até
mesmo da temperatura de cura (MASSAZZA, 1993; SWAMY, 1993).

Embora seja amplamente aceito que a atividade pozolanica depende em
grande parte das propriedades fisico-quimicas desses materiais, a classificacdo mais
utilizada atualmente leva em consideracéo a origem das pozolanas, classificando-as
em dois grupos: naturais e artificiais (SNELLINGS et al., 2012). As pozolanas naturais
nao necessitam de qualquer tratamento além da moagem, ja as pozolanas artificiais
sdo resultantes de modificacdes quimicas e/ou estruturais, pois sem essas
modificacdes possuem pouca ou nenhuma propriedade pozolanica. Massazza (1998)
propde uma classificagdo mais ampla, conforme Figura 1, pois segundo o autor, esta
classificagdo ndo abrange todos os materiais pozolanicos, como por exemplo aqueles
gue possuem tanto constituintes tipicamente pozolanicos como também quantidades
de materiais que sO adquirem um carater pozolanico apos a queima.

A NBR 12653 (ABNT, 2014b) divide as pozolanas em classes (classe N, C e E).
A classe N engloba as pozolanas naturais e artificiais, a classe C engloba as cinzas
volantes produzidas pela qgueima do carvdo mineral em usinas termelétricas e a classe
E, quaisquer pozolanas que nao estejam contempladas nas classes N e C e que

atendam aos requisitos dessa norma. Os requisitos fisicos e quimicos minimos para
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gue um material seja considerado pozolanico levam em consideragéo essas classes

e estdo dispostos nas Tabela 1 e 2.

Figura 1 - Classificagdo materiais pozolanicos segundo Massazza (1998)
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Fonte: Adaptado de Massazza (1998).

Tabela 1 - Requisitos fisicos dos materiais pozolanicos conforme NBR 12653:2014

Classe de material

Propriedade ozolanico Método de ensaio
N C E
Material retido na peneira 45 pm < 20% < 20% <20% | ABNT NBR 15894-3

indice de desempenho com cimento Portland

0, 0, 0,
aos 28 dias, em relacéo ao controle 2 90% 2 90% 2 90% ABNT NBR 5752

Atividade pozolanica com cal aos sete dias | 26 MPa | 26 MPa | 26 MPa ABNT 5751

Fonte: Adaptado de NBR 12653 (ABNT, 2014b).
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Tabela 2 - Requisitos quimicos dos materiais pozoléanicos conforme NBR 12653:2014

Classe de material

Propriedades ozolanico Método de ensaio

N C E
SiO2 + Al203 + Fe203 =70% =70% = 50% ABNT NBR NM 22
SO3 <4% < 5% < 5% ABNT NBR NM 16
Teor de umidade <3% <3% <3% ABNT NBR NM 24
Perda ao fogo <10% <6% <6% ABNT NBR NM 18
Alcalis disponiveis em Na.O | <1,5% <1,5% <1,5% ABNT NBR NM 25

Fonte: Adaptado de NBR 12653 (ABNT, 2014b).
No entanto, devido a grande variedade de materiais pozolanicos, suas

diferentes origens e mecanismos de reacdo, alguns requisitos da NBR 12653 se
tornam limitadores e inibidores da utilizagdo desses materiais, uma vez que nao
guardam uma correlacdo direta com o desempenho real de pozolanas em concretos
e argamassas (GAVA, 1999). Swamy (1993) afirma que a soma SiO2 + Al203 + Fe20s3
ndo é capaz de detectar significativas diferencas no desempenho de materiais
pozolanicos quando incorporados em concretos, pois muitas cinzas que nao se
enguadram nessa exigéncia apresentam bom desempenho em concretos. Para Gava
(1999), o teor de umidade nédo pode ser utilizado como critério de avaliacdo, sendo
sua determinac&o necessaria apenas para a dosagem do concreto e para controle da
relacdo agua/ligante. Os requisitos fisicos também séo alvo de criticas, principalmente
com relacdo aos métodos de ensaios das NBRs 5751:2015 e 5752:2014 e seréo

tratados com mais detalhes no capitulo seguinte.
2.3 COMPOSICAO QUIMICA E MINERALOGICA DAS POZOLANAS

A composic¢ao quimica e mineralédgica das pozolanas varia significativamente e
irA depender da origem de suas matérias-primas, no caso de pozolanas naturais, ou
dos materiais refinados utilizados em sua producdo, no caso das artificiais. A
composicdo quimica é geralmente expressa em termos de Oxidos, sendo
predominantes os seguintes: SiO2, Al203, Fe203, CaO, MgO, K20 e Na20. A Figura 2
apresenta a composicdo quimica e suas tipicas variacbes para alguns grupos de
materiais cimenticios suplementares em um diagrama ternario de CaO-SiO2-Al203
(ROBAYO-SALAZAR e GUTIERREZ, 2018; SNELLINGS et al., 2012).

Verifica-se que os teores de SiO2 e de Al2O3 para as pozolanas naturais sao

largamente diversificados, no entanto o teor de CaO desses materiais € baixo (<10%)
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e tende a se manter uniforme independente da fonte. Robayo-Salazar e Gutiérrez
(2018) relatam que as pozolanas naturais geralmente incorporam minerais de
feldspato, como a albita, sanidina, anortita, microclina e o ortoclasio. A composi¢cao
mineralégica dessas pozolanas € influenciada tanto pela sua composi¢do quimica
como também pela pressédo e temperatura durante o processo de intemperismo. O
Quadro 1 apresenta a composicdo mineraldgica tipica de pozolanas naturais
(ROBAYO-SALAZAR e GUTIERREZ, 2018; SNELLINGS et al., 2012, KASANIYA,
2019).

Figura 2 - Diagrama ternério da composi¢ao quimica tipica de materiais cimenticios suplementares e
do cimento Portland
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Fonte: Adaptado de Snellings et al. (2012).
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Quadro 1 - Composi¢cdo mineraldgica tipica de pozolanas naturais

Grupo Subgrupo Mineral Férmula Quimica
L Anortita CaAlzSi20s
Plagioclasio ] i
Albita NaAlISizOs
Microclina KAISi3Os
Feldspato . Sanidina
Feldspato alcalino , .
Ortocléasio
Anortoclasio (Na,K)AISisOsg
Feldspatoide Nefelina (Na,K)AISIO4
Tremolita CaxMgsSigO22(0OH)2
Anfibodlio (Ca,Na)2-
Hornblenda 5(Mg,Fe,Al)sSis(Al, Si)2022(0H)2
Silica Quartzo SiO2
Augita Ca,Na)(Mg,Fe,Al, Ti)(Si,Al)20
. Clinopiroxénios _g . ( )_( g X 206
Piroxénio Diopsideo CaMgSi20e
Ortopiroxénios Enstatita Mg2Si206
, i , Montmorilonita  (Na,Ca)o,33(Al,Mg)2(SisO10)(OH)2-nH20
Minerais de argila . )
Halloisita Al2Si205(0OH)4
Mi Biotita K(Mg,Fe)3(AlSiz010)(F,OH)2
ica
Moscovita KAI2(AlSiz)O10(OH)2

Fonte: Adaptado de Robayo-Salazar e Gutiérrez (2018).

No geral, a composi¢cdo quimica das pozolanas artificiais apresenta altos
valores de SiO2 e AlOs. No entanto esses valores possuem uma variabilidade
consideravel, sendo atribuidos a fonte e ao processo de calcinacdo que podem
modificar a mineralogia desses materiais (ROBAYO-SALAZAR e GUTIERREZ, 2018;
KASANIYA, 2019). Em um estudo realizado por Tironi et al. (2013) com vérias argilas
calcinadas foi possivel verificar variacdes entre 70 e 90% dos teores de SiO2+Al20s3,

reforcando a ideia apresentada anteriormente.
2.4 REACAO POZOLANICA

Como visto anteriormente, 0os materiais pozolanicos reagem com o hidroxido
de calcio na presenca de agua, formando compostos com propriedades ligantes. A
partir desse conceito € possivel inferir que a reacdo pozolanica ird depender da
guantidade méaxima de Ca(OH)2 que pode ser combinada com a pozolana, sendo
relevante também a taxa em que essa reagcdo acontece. Ressalta-se que a
heterogeneidade das pozolanas, assim como os complexos fendbmenos que ocorrem
durante a hidratacdo, ndo permitem a delimitagcdo de um modelo Unico de reac¢éao, logo
apenas tendéncias gerais sao identificadas (MASSAZZA, 2003).
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No geral, existe um consenso de que a quantidade total de cal combinada com
0 material pozolanico e a taxa em que a reacao ocorre irdo depender dos seguintes
fatores: natureza das fases ativas, teor de SiO2, relagdo cal/pozolana, tempo e
temperatura de cura, superficie especifica da pozolana e relagdo agua/sélidos da
mistura (MASSAZZA, 2003).

Durante o processo de hidratacdo do cimento Portland, as fases de silicato
anidras reagem com agua formando silicatos de calcio hidratados (C-S-H) e hidroxido
de célcio (CH). Quando presentes, as pozolanas reagem com o CH produzido na
hidratagdo do cimento, juntamente com a agua e formam produtos cimenticios como
0 C-S-H e o silicatoaluminato de célcio hidratado (C-A-S-H). A silica (S) reativa reage
com CH e agua formando C-S-H e a alumina reativa também pode se combinar com
CH formando compostos cimentantes como o C-A-S-H, AFt e AFm. Essas reagdes
podem ser representadas de forma simplificada pelas Equagbes 1 e 2 (MEHTA e
MONTEIRO, 2014; THOMAS, 2013).

yS+xCH+zH — CxSyHz (1)

ASZ + 3CH 4+ zH - CSHz_S + CzASHS (2)

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), a reacdo € lenta e consequentemente
a taxa de liberacdo de calor e o desenvolvimento da resisténcia também sdo. Nas
primeiras idades a reacao € consideravelmente influenciada pela superficie especifica
do material pozolanico e, por sua vez, a reacdo a longo prazo sofre influéncia da
composicao quimica e mineraldgica das fases amorfas (TIRONI et al. 2013). A reacéo
pozolanica é mais lenta em condi¢cdes normais de cura e pode levar varios anos para
concluir totalmente devido a diminuicdo na mobilidade das espécies quimicas que

participam da reacédo em idades posteriores (MASSAZZA, 2003).

2.5 EFEITO DAS POZOLANAS NAS PROPRIEDADES DE CONCRETOS E
ARGAMASSAS

Os concretos e argamassas que incorporam materiais pozolanicos em sua
composicdo tém algumas de suas propriedades alteradas, tanto no estado fresco,

guanto no estado endurecido. No estado fresco, a quantidade de agua necessaria
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para que a mistura atinja determinada trabalhabilidade ou fluidez dependera em
grande parte das caracteristicas das particulas do material pozolanico e de sua
propor¢cao na argamassa ou concreto (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Em geral, uma maior area especifica e um formato mais irregular da particula
de material pozolanico aumentam substancialmente a demanda por agua, como no
caso da silica ativa e do metacaulim. Em oposicéo, particulas esféricas e uma area
especifica relativamente mais baixa, como no caso das cinzas volantes, ocasionam
uma reducdo na demanda por agua. Uma vez que a relagdo agua/ligante esta
diretamente relacionada a porosidade, o aumento da demanda por agua resulta num
desempenho em termos de resisténcia a compressdo reduzido. Logo, em niveis de
reposicdo mais altos, pode ser essencial a introducédo de aditivo superplastificante
para reduzir a relacdo agualligante (SNELLINGS et al., 2012). Com relagéo ao calor
de hidratag&o, quando se utilizam pozolanas de menor reatividade, o efeito combinado
da diluicdo do clinquer e de uma reacéo pozolanica mais lenta reduz a temperatura
maxima atingida e minimiza o risco de retracao e fissuras em concretos e argamassas
(GUEDERT, 1989; SNELLINGS et al., 2012).

No estado endurecido, melhorias importantes s&o proporcionadas com a
insercdo desses materiais, dentre elas citam-se, em alguns casos, uma maior
resisténcia mecanica, principalmente em idades mais tardias, além de uma maior
resisténcia ao ataque por acidos e, portanto, maior durabilidade. Essas melhorias
podem ser associadas ao consumo de Ca(OH): e produgdo de produtos com
caracteristicas cimentantes como o C-S-H e o C-A-S-H adicionais. Como resultado da
reacao pozolanica a quantidade final de hidroxido de calcio nos produtos hidratados é
sempre menor do que aquela encontrada em concretos e argamassas contendo
apenas cimento Portland, representando uma contribuicdo importante para a
durabilidade da pasta endurecida de cimento frente a meios &cidos (MEHTA e
MONTEIRO, 2014; MASSAZZA, 2003; SNELLINGS, 2012).

Destaca-se ainda a capacidade dos produtos da reacdo pozolanica em
preencher espacos capilares, melhorando assim, a porosidade e a impermeabilidade
do sistema. A Figura 3 ilustra de forma esquematica a estrutura de pastas de cimento
hidratadas com cimento Portland com e sem pozolanas. A ilustracdo a direita esboca
como resultado da reacdo pozolanica, os vazios capilares eliminados ou reduzidos, e
a substituicdo dos cristais de hidroxido de calcio pelo C-S-H adicional (MEHTA e
MONTEIRO, 2014).
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Figura 3 — Representagdo esquematica de pastas de cimento hidratadas (a) com cimento Portland (b)
com cimento Portland pozolanico

Fonte: Mehta e Monteiro (2014).
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3 METODOS DE DETERMINACAO DA POZOLANICIDADE

Esse capitulo resume e racionaliza os principais métodos de determinacdo da
pozolanicidade de materiais cimenticios suplementares com potencialidade
pozolanica. Como visto anteriormente, as pozolanas podem ser obtidas de diversas
formas, podendo ser de origem natural ou até mesmo oriundas de subprodutos
industriais. Uma maior pozolanicidade esté relacionada com a quantidade maxima de
Ca(OH)2 combinada com a pozolana, e com a taxa em que essa reagao acontece.
Além disso, fatores como a proporcao agua/solidos na mistura, o tempo de cura, a
superficie especifica e a temperatura ambiente também podem interferir no
desempenho desses materiais (MASSAZZA, 1993). Nesse contexto, a ampla gama
de materiais cimenticios suplementares e os seus diferentes e complexos fenbmenos
de hidratacao inviabilizam a criacdo de um Unico método que avalie de forma precisa
a atividade pozolanica. Sendo assim, atualmente, existem diversos modelos, com
metodologias diferentes, que se propdem a analisar a pozolanicidade de um material
e 0 seu desempenho quando incorporado a concretos e argamassas. Segundo
Swamy (1993), um método eficiente para a determinacdo da pozolanicidade deve
cumprir trés requisitos basicos: ser capaz de distinguir uma adicdo pozolanica de uma
nao pozolanica; fornecer informacdes a respeito do grau de atividade pozolanica e do
desenvolvimento da resisténcia e fornecer resultados em tempo habil para que o
material possa ser empregado na industria da construgao civil.

Os meétodos tradicionais disponiveis na literatura podem ser categorizados em
métodos diretos ou indiretos. Os métodos diretos monitoram a presenca de Ca(OH):
e 0 seu consumo/reducdo com o tempo enquanto a reacdo pozolanica avanca. Por
sua vez, os métodos indiretos avaliam uma propriedade fisica ou mecéanica de uma
amostra, como por exemplo a resisténcia a compressao e a condutividade elétrica, e
a utilizam como indicativo da extensdo da atividade pozolanica. Comumente o0s
resultados desses testes fisico-mecéanicos sédo corroborados com os métodos diretos
a fim de confirmar a ocorréncia das reacdes pozolanicas (DONATELLO et al., 2010).

3.1 METODOS DIRETOS

Os métodos diretos, também denominados de métodos quimicos, quantificam
o teor do hidroxido de célcio através de procedimentos analiticos como a difracédo de
raios-x (DRX), a analise termogravimétrica (ATG) e a titulacdo quimica. Sé&o
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considerados métodos rapidos, 0 que torna esse tipo de teste vantajoso quando se
busca parametros sobre o potencial pozolanico de um material em um curto periodo
(DONATELLO et al., 2010; VASCONCELOS, 2013). Taylor (1997) afirma que os
métodos quimicos sdo limitados no seu uso em razdo da pouca representatividade na
resisténcia mecanica aos 28 dias, a qual depende mais da relacdo agua/ligante do
gue a atividade pozolanica.

Na difracdo de raios-x, a estrutura cristalina do material € avaliada e a
reatividade da pozolana € medida pela distincdo entre as fases amorfas e cristalinas
da silica. Além disso, é possivel identificar a formagédo dos produtos hidratados em
pastas e quantificar as fases vitreas e cristalinas através do refinamento de Rietveld.
Por sua vez, a analise termogravimétrica avalia a perda de massa de pastas de
cimento com pozolana em funcdo do aumento da temperatura de ensaio. Os
resultados podem ser visualizados através de um grafico de massa em funcdo da
temperatura ou tempo (TG) e sua derivada (DTG). A atividade pozolanica € analisada
a partir do consumo do hidroxido de calcio, que pode ser observado com a diminuicéo
do pico do grafico com o avango da idade de cura, devido a combinacao da pozolana
com o hidroxido de célcio. Através da Andlise Termogravimétrica (ATG), € possivel
ainda determinar o teor de agua quimicamente combinada que também pode ser um
indicativo da reagéo pozolanica (MASSAZZA, 1993; NAKANISHI, 2013; QUARCIONI
et al., 2015). Os métodos diretos tradicionais normalizados no Brasil sdo o método de
Chapelle modificado e o método de Frattini, descritos pelas NBR 15895 (ABNT, 2010)
e NBR 5753 (ABNT, 2016), respectivamente. Ambos quantificam o consumo do

hidréxido de célcio por titulacdo quimica e estao descritos com mais detalhes a seguir.

3.1.1 Método Chapelle modificado — NBR 15895:2010

O método de Chapelle modificado se baseia na determinacdo do indice de
atividade pozolanica por meio da quantificacdo do teor de hidroxido de calcio fixado
atraveés de titulacao quimica. Este método é uma modificacdo do procedimento original
desenvolvido por Chapelle, sendo a reacéo acelerada pela elevacao da temperatura.
A NBR 15895 (ABNT, 2010) se aplica a materiais silicosos e silico-aluminosos, cuja
fase amorfa tenha capacidade de fixar hidréxido de célcio, como pozolanas naturais,

artificiais, argilas calcinadas, cinzas volantes, silica ativa e metacaulim.
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A massa de material pozolanico ensaiada é de 1 g, esta € misturada com 2 g
de CaO em um frasco de Erlenmeyer. Posteriormente, 250 ml de agua isenta de CO:
séo adicionados ao frasco, e 0 mesmo é colocado em banho-maria e em agitacéo por
16 horas a temperatura de 90 + 5 °C. ApGs esse procedimento, o frasco é resfriado
em agua corrente a temperatura ambiente. Na sequéncia, adicionam-se 250 ml de
uma solucao de sacarose (240 g/l) ao frasco, prosseguindo com a agitacdo. Filtram-
se 100 ml dessa solucéo final e pipetam-se 50 ml para titulagdo com uma solucao de
HCL 0,1 M, utilizando a solucéo de fenolftaleina como indicador e anotando ao final o
volume gasto na titulacéo (V2). O mesmo procedimento é repetido para o ensaio em
branco (sem o material pozolanico) e o volume gasto na titulacdo € anotado (V3)
(ABNT, 2010). O indice de atividade pozolanica Chapelle representa o teor de
hidréxido de célcio fixado em miligramas de Ca(OH)2 por grama de material pozolanico
e é calculado conforme Equacdo 3. Quanto maior o consumo de Ca(OH)2, maior o
indice e consequentemente maior a pozolanicidade do material.

28« (V3 —V,) * Fc
*
m;

ICa(OH)Z = 1,32 (3)

Sendo,
* lcaon)2 = Indice de atividade pozolanica Chapelle (mg/g);
* m2= Massa do material pozolanico ensaiado (Q);
* Vz2=Volume de HCI 0,1 M consumido no ensaio com o material pozolanico (ml);
* V3 =Volume de HCI 0,1 M consumido no ensaio em branco (ml);
* Fc =Fator de correcéao do HCI para a concentracao de 0,1 M.
* 1,32 = Relagao molecular Ca(OH)2/CaO.

O fator de correcéo (Fc) pode ser calculado conforme Equacoes 4 e 5.

my

My = ———
HEL ™y, %0,19072 (4)
M
Fc = OHla (5)

Onde,

*  Mmuci = Molaridade real da solu¢do de HCI 0,1 M;

* m1= Massa de tetraborato de sddio (bérax) (g);

* V1= Volume de HCI gasto na titulagdo (ml);

* 0,19072 = miliequivalente de tetraborato de sédio;

* Fc =Fator de correcédo do HCI para a concentracao de 0,1 M.



31

3.1.2 Método de Frattini — NBR 5753:2016

O método de Frattini mede a pozolanicidade de cimentos Portland pozolanicos,
ndo sendo aplicado a pozolanas e cimentos ndo pozolanicos. Assim como o método
de Chapelle modificado, utiliza titulacdo quimica para quantificar o teor de hidréxido
de célcio. No entanto, o método de Frattini avalia a reatividade de materiais
cimenticios suplementares em sistemas mais proximos das condi¢des reais. Ao invés
de ferver a solugdo a 90°C, uma cura a 40°C € utilizada, além disso, no lugar do
Ca(OH)2, as pastas sdo compostas com cimento Portland, o que proporciona alcalis
adicionais a solucdo (SNELLINGS, 2015). O teste se baseia na comparacao entre a
concentracdo de ions de célcio, presente em uma solu¢do aquosa contendo cimento
pozolanico hidratado, e a quantidade de ions de calcio capaz de saturar uma solucéo
de mesma alcalinidade. O periodo de ensaio pode variar de 8 a 15 dias e o material
sera considerado satisfatorio caso a concentracdo de ions de calcio na solucao seja
menor do que a concentracdo saturada (ABNT, 2016).

De forma simplificada, o procedimento segue da seguinte forma: inicialmente
pipetam-se 100 ml de agua recém-fervida no frasco de Erlenmeyer e o recipiente é
levado a estufa a 40°C até obter o equilibrio. Apés esse procedimento, o frasco é
retirado da estufa, 20 gramas de cimento pozolanico séo adicionadas, o recipiente é
agitado vigorosamente e colocado novamente na estufa. Passados 8 a 15 dias, o
recipiente € removido da estufa e a solugéo é filtrada a vacuo afim de evitar a queda
da temperatura da solugéo e a absorgao de CO2. Pipetam-se 50 ml dessa solucdo
filtrada e nela séo adicionadas cinco gotas de alaranjado de metila. A alcalinidade total
da solucéo é determinada com a adicdo de uma solucéo de &cido cloridrico diluido 0,1
mol/L. O ponto final da titulacdo correspondera a mudanca de cor de amarelo para
alaranjado (ABNT, 2016). A determinacdo da concentracdo dos ions hidroxila (OH)
segue conforme Equacéo 6.

[OH] =2 V3 f, (6)
Onde,
* V3= Volume da solu¢éo 0,1 mol/L de acido cloridrico usada na titulacdo (mL);

» f2= Fator da solucéo de &cido cloridrico.

Utilizando a solucédo anteriormente titulada, ajustando seu pH para 12,8 a 13

com a adi¢cdo de uma solucédo de hidroxido de sédio, procede-se uma nova titulacao,
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agora com 0,03 mol/L de EDTA, determinando o ponto final por fotometria ou
utilizando um método alternativo. Por fim, a concentracdo de oxido de célcio, em

milimoles por litro, pode ser calculada pela Equacédo 7 (ABNT, 2016).
[Ca0] = 0,6 *V, * f; (7)
Sendo,

* V4= Volume da solugcéo de EDTA usada na titulagéo (mL);

« f1=Fator da solugcéo de EDTA.

De posse dos resultados, pode-se avaliar a pozolanicidade do material
ensaiado a partir do grafico das concentracdes de ions de calcio (expressos como
oxidos de calcio) em fungdo das concentracfes de ions hidroxila. O cimento
pozolanico, ir4 satisfazer o ensaio quando o ponto plotado ficar abaixo da curva da
concentracdo da solucdo saturada em ions calcio. Os resultados obtidos séo
gualitativos, porém alguns autores utilizam a distancia do ponto da curva de
concentragcdo como base para comparacdo com resultados de resisténcia a
compressao (ABNT, 2016; SNELLINGS, 2015).

3.2 METODOS INDIRETOS

Em oposicdo aos métodos diretos, os métodos indiretos ou fisicos néo
fornecem informacdes a respeito do material pozolanico em si. Eles monitoram
propriedades como a condutividade elétrica, a evolug¢éo de calor por calorimetria ou a
resisténcia a compressao em sistemas contendo materiais cimenticios suplementares
e as correlacionam com o possivel desempenho do material, indicando assim a
extensao da atividade pozolanica (DONATELLO et al., 2010).

O método da calorimetria é indicado para o estudo da fase inicial da hidratacéo,
pois nesse periodo a taxa de liberacdo de calor é elevada. Nesse método a
pozolanicidade do material € avaliada a partir de medidas continuas de liberacéo de
calor com o tempo (NAKANISHI, 2013). Por sua vez, os métodos que envolvem
condutividade elétrica se baseiam no principio de que o consumo do hidroxido de
célcio pela pozolana em uma solugdo ocasionara a reducdo da condutividade. Logo,
a pozolanicidade € medida através da variacdo da medida de condutividade de uma
amostra em solucdo saturada de hidréxido de calcio e da mesma amostra em uma

solucdo em branco (BASTO, 2018).
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Dentre os métodos indiretos, listam-se ainda aqueles cuja propriedade fisica
monitorada € a resisténcia a compressdo. Destacam-se em especial a NBR 5751
(ABNT, 2015) que determina o indice de atividade pozolanica com cal hidratada (IAP)
aos sete dias e a NBR 5752 (ABNT, 2014a) que determina o indice de
desenvolvimento com cimento Portland aos 28 dias (lcimento). Devido a facilidade de
execucdo, ambos sdo amplamente utilizados no Brasil e estdo descritos com mais

detalhes abaixo.

3.2.1 Determinacéo do indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias
NBR - 5752:2014

A NBR 5752 (ABNT, 2014a) especifica uma metodologia para determinar o
desempenho de materiais pozolanicos através dos resultados de resisténcia a
compressdo de argamassas contendo o material ensaiado e o cimento Portland. O
método propde a preparacao de duas argamassas, uma apenas com cimento Portland
(argamassa A) e a outra com 25% da massa de cimento substituida por material
pozolanico (argamassa B). A relacdo agualligante é de 0,48 para ambas as
argamassas e aditivo superplastificante deve acrescentado, quando necessario, na
argamassa B, para manter o indice de consisténcia em = 10 mm do obtido na
argamassa de referéncia. O procedimento da mistura, a moldagem dos corpos de
prova e as condicbes de cura sado realizadas de acordo com a NBR 7215 (ABNT,
2019).

O indice de desempenho com cimento Portland (lcimento) € determinado a partir
da relagéo entre a resisténcia média aos 28 dias de seis corpos de prova cilindricos
de 5x10 mm, moldados com cimento e 25% de material pozolanico (fcB) e a
resisténcia média aos 28 dias da mesma quantidade de corpos de prova moldados
apenas com cimento (fcA), expresso em porcentagem, conforme Equacéo 8. A NBR
12653:2015, que trata a respeito dos requisitos para que um material seja considerado

pozolanico, estabelece que 0 Icimento Minimo deve ser de 90% (ABNT, 2014).

I; ~1B 100 (8)
cimento fCA

Cordeiro (2006) afirma que o indice de desempenho com cimento Portland é
um parametro importante para avaliar a reatividade de um material quando

incorporado em concretos e argamassas como adicdo mineral, pois simula uma
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situacao de real aplicacdo. No entanto, de acordo com Gava (1999), os resultados
podem sofrer a influéncia do tipo de cimento, dificultando comparacgdes e prejudicando
a uniformidade do método. Além disso, ressalta-se ainda que para o cimento Portland
geralmente é possivel prever o desenvolvimento da resisténcia a longo prazo com
relativa precisdo em testes de curto prazo (7 ou 28 dias) em condi¢bes normais de
cura. No entanto, esse ndo € o caso para ligantes que incorporam materiais
cimenticios suplementares, especialmente para pozolanas de baixa reatividade, pois
na maioria dos casos a reac¢ao é lenta, o que significa que a resisténcia cresce de
forma mais tardia, ap0s periodos mais longos de cura e reacdo (SNELLINGS e
SCRIVENER, 2015).

3.2.2 Determinacgao da atividade pozolanica com cal aos 7 dias NBR - 5751:2015

Nesse método a pozolanicidade dos materiais pozolanicos é avaliada a partir
da resisténcia a compressao aos 7 dias de argamassas com cal e 0 material ensaiado.
A utilizacdo de hidroxido de célcio PA ao invés de cimento elimina as possiveis
variagcbes decorrentes do uso de tipos diferentes de ligante. Além disso, o
comportamento do consumo de hidréxido de célcio pelo material pozolanico neste
teste tende a ser semelhante ao de argamassas de cimento com MCS, no entanto,
mais rapido (SNELLINGS e SCRIVENER, 2015).

Para a dosagem de trés corpos de prova cilindricos de 5x10mm utilizam-se 104
gramas de hidroxido de célcio P.A, 234 gramas de areia normal em 4 fracbes
diferentes e uma massa de material pozolanico que corresponda ao dobro do volume
do hidréxido de célcio, calculada de acordo com a Equacédo 9. A quantidade de agua
a ser adicionada deve ser suficiente para a garantir um indice de consisténcia de 225
+ 5 mm. A moldagem é feita de acordo com a NBR 7215 (ABNT, 2019) e o tempo total
de cura é de sete dias, sendo o primeiro dia em temperatura ambiente e os demais
em cura térmica a 55 + 2°C (ABNT, 2015).
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* 104 9)

Sendo,

e m = massa de material pozolanico (g);

e 8poz = massa especifica do material pozolanico;

e 8ca = massa especifica do material pozolanico.

Ap6s o periodo de cura, os corpos de prova devem ser retirados da estufa,
permanecendo nos moldes por aproximadamente duas horas. Decorrido esse
periodo, os mesmos devem ser desmoldados, capeados e rompidos conforma a NBR
7215 (ABNT, 2019). A NBR 12653 (ABNT, 2014b) estabelece como requisito minimo
para que um material seja considerado pozolanico, uma resisténcia a compressao
média aos sete dias de 6 MPa.

Devido a sua facilidade de execucdo, além da possibilidade de obtencdo de
resultados acerca da reatividade de um material de forma relativamente rapida, a NBR
5751 é amplamente utilizada para avaliar a pozolanicidade de MCS. No entanto,
alguns autores apontam que inconsisténcias podem ser geradas quando se fixa um
valor alvo de consisténcia para a dosagem dos materiais, pois a relacdo agualligante
pode variar bastante dependendo do tipo de pozolana e da sua superficie especifica,
afetando os resultados de resisténcia a compressado (GAVA, 1999; SWAMY, 1993;
TAYLOR, 1997, KASANIYA et al., 2019).

3.3 NOVOS METODOS ALTERNATIVOS

Para atender a crescente demanda por materiais cimenticios suplementares,
novos materiais, como as argilas calcinadas e uma grande variedade de residuos
industriais, vém sendo estudados. De forma a viabilizar a insercdo desses novos
materiais nha composicado de cimentos, testes confiaveis, rapidos e relevantes sao
indispensaveis. A partir desses testes sera possivel ampliar a gama de materiais
pozolanicos, além de garantir que as misturas que venham a incorporar esses
materiais tenham a qualidade necessaria para utilizacdo na construcdo civil
(SNELLINGS e SCRIVENER, 2015).

Apesar dos meétodos quimicos e fisicos tradicionais serem conceitualmente

coerentes na tentativa de obter parametros sobre a pozolanicidade de um material,
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diversos estudos; como por exemplo os de Gava (1999), Snellings e Scrivener (2015)
e Kasaniya et al. (2019); apontam que 0s mesmos Sao inviaveis para avaliar e
predizer, de forma eficiente e confiavel, o0 desempenho dessa grande variedade de
Novos materiais cimenticios. Muitas vezes, ao utilizar métodos tradicionais diferentes
para um mesmo material, obtém-se resultados divergentes, ou seja, materiais
considerados pozolanicos por um método e ndo pozolanico por outros.

Nesse sentido, pesquisadores tém concentrado seus esforcos no
desenvolvimento de novos métodos, ou até mesmo no aprimoramento dos testes ja
existentes, para que seja possivel avaliar os materiais cimenticios suplementares de
forma pratica e confiavel, além de garantir a ampla aplicabilidade desses métodos aos
diversos tipos de materiais estudados. O Quadro 2 apresenta um resumo de trés
métodos desenvolvidos recentemente, seus procedimentos de mistura, condices de
cura e propriedades aferidas. Ambos os métodos serdo discutidos em mais detalhes

na secao seguinte.

Quadro 2 - Resumo dos componentes da mistura, condi¢cdes de cura e propriedades aferidas de
novos métodos de determinacéo da reatividade de MCS.

Método R® Teste de resisténcia
Método Método R® modificado com cal modificado
(ASTM C1897:2020) (RAMANATHAN et (KASANIYA et al.,
al., 2020). 2019)

CH:MCS 1:1,15; a/l

MCS:CH 1:3: a/l 1,2: MCS:CH 1:3; a/l 0,9; | 0,65; areia/ligante 2,5;

Componentes da mistura ] . solugéo aquosa de 0,5 calcita; solucao
CaCOs; KOH; K2S04 M KOH aquosa de KOH e
K2SO4

Cura em um recipiente
contendo agua
destilada em
temperatura ambiente
(23°C) por 1 dia,
depois cura a 40°C
por 6 dias.

Cura selada a 40°C Cura selada a 50°C

Condicéo de cura por 7 dias por 10 dias

Liberacéo de calor (ou

Liberacéo de calor . o
agua quimicamente

. : elou agua : Resisténcia a
Propriedades medidas ~'ou ag combinada) e ~
guimicamente A compressao
i consumo de hidréxido
combinada

de célcio

Fonte: Adaptado de Suraneni (2021).
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3.3.1 Método R3

Este teste € baseado na correlacdo entre a reatividade quimica de materiais
cimenticios suplementares em um sistema simplificado com a resisténcia a
compresséo de argamassas contendo MCS e cimento Portland. O método R? utiliza
um sistema simplificado, que reproduz as condicdes ambientes que ocorrem na
reacdo do MCS, quando incorporado ao cimento, sem abranger as fases hidratadas
do clinquer, excluindo a variabilidade que existiria com diferentes tipos de clinqueres.
Sendo assim, élcalis soluveis e sulfato sdo adicionados a uma mistura de MCS,
hidroxido de calcio, carbonato de calcio e agua, numa relagcdo agua/solidos de 1,2. O
objetivo € simular o pH da solucao presente nos poros do cimento, acelerar a atividade
pozolanica e levar a formacédo de produtos hidratados semelhantes aos oriundos de
misturas reais com cimento, como as fases de gel C-S-H, C-A-S-H, etringita e AFm.
As pastas sao curadas a 40°C durante 7 dias e a reatividade do material cimenticio
ensaiado pode ser obtida através da calorimetria isotérmica, medindo a liberacdo de
calor durante a reacao, ou através da determinacéo da agua quimicamente combinada
(AVET, et al., 2016; LI, SNELLINGS, et al., 2018).

Inicialmente esse método foi testado para argilas calcinadas, mas testes com
outros MCS, como escoria, pozolanas naturais e cinzas volantes também foram
desenvolvidos e demonstraram sua viabilidade. Sendo assim, o teste foi normalizado
pela ASTM C1897 (2020) e esta sendo cada vez mais utilizado, inclusive na industria.
A praticidade, a simulacdo das condicbes de sistemas reais contendo cimento
Portland, além da boa correlacdo entre a liberagdo de calor e a agua quimicamente
combinada com a resisténcia a compressao aos 28 dias de argamassas com 30% de
substituicdo de MCS sao elencadas como grandes vantagens do metodo (AVET, et
al., 2016; SNELLINGS e SCRIVENER, 2015). No entanto, este método nao classifica
0s materiais em niveis ou faixas de pozolanicidade, servindo de base apenas para

determinar se eles sao inertes ou reativos.

3.3.2 Método R3 modificado

Este método propde a utilizacdo da calorimetria associada com a analise
termogravimétrica como parametro para monitorar a liberacdo de calor e 0 consumo
de hidréxido de calcio de materiais cimenticios suplementares. A calorimetria é

utilizada para medir o calor liberado na reacdo dos MCS com o hidréxido de calcio na
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temperatura de 50°C em uma solugéo de 0,5 M de KOH durante 240 horas. A analise
termogravimétrica, por sua vez, monitora o consumo do hidréxido de célcio apos as
240 horas e esse consumo pode ser utilizado para determinar a extensédo da reacao
pozolanica em pastas onde materiais cimenticios sédo usados para substituir uma parte
do cimento (SURANENI e WEISS, 2017).

As principais diferencas entre o método R® modificado e o método R? original
sdo 0 aumento na temperatura de cura (de 40°C para 50°C) e a ndo adicao de sulfatos
e carbonatos. A temperatura de 50°C é utilizada com o objetivo de maximizar a reacéo
do MCS, que é especialmente importante para aqueles de reacédo lenta. Além disso,
a nao adicdo de sulfatos e carbonatos é util quando a composicdo quimica do material
ensaiado nao € conhecida com antecedéncia e o valor exato das contribuicbes de
sulfato e carbonato para a reacdo nao sdo bem compreendidas (RAMANATHAN et
al., 2020).

Os resultados do teste fornecem informagdes a respeito do comportamento e
da reatividade dos materiais cimenticios suplementares ensaiados. Correlacionando
os valores de liberagéo de calor e de consumo de hidroxido de calcio é possivel
classificar os MCS em inertes, pozolanicos menos reativos, pozolanicos mais reativos,
hidraulicos menos reativos e hidraulicos mais reativos, como mostra a Figura 4.
(SURANENI e WEISS, 2017; SURANENI et al., 2019).

Figura 4 - Classificacdo dos materiais cimenticios suplementares de acordo com o método R®

modificado
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Fonte: Adaptado de Ramanathan et al. (2020).
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3.3.3 Teste de resisténcia com cal modificado

Esse teste € baseado em modificacbes da norma canadense CSA A3004-E1
(2008), que utiliza resultados de resisténcia a compressao de argamassas com cal e
material pozolénico como parametro para determinar a reatividade de pozolanas.
Inicialmente Kasaniya et al. (2019) avaliaram a reatividade de MCS convencionais tais
como cinzas volantes, escoria, silica ativa e metacaulim e de novos materiais
pozolanicos, como a pedra-pomes, a cinza vulcanica e o vidro moido, de acordo com
as normas CSA A3004-E1 (2008) e ASTM C618 (2017). Oito em cada dez pozolanas
convencionais, incluindo as cinzas volantes, a silica ativa e o metacaulim foram
classificados como reativos por ambas as especificacfes. No entanto, quase 50% das
novas pozolanas foram definidas como reativas por uma especificagdo e nao reativas
pela outra. A principal razdo para essa diferenca é a grande variabilidade da relacédo
agualligante (Figura 5), de acordo com a CSA A3004-E1 (2008). Isso ocorre porque a
norma nao fixa uma relacédo a/l, mas sim, um valor de consisténcia alvo (110 mm),
assim, dependendo do tipo de pozolana e até mesmo da sua superficie especifica, a
guantidade de &gua necessaria para atingir consisténcia requerida acaba
prejudicando os resultados de compresséo dessas argamassas. Portanto, a relacao
a/l das argamassas do teste modificado foi mantida fixa no valor de 0,65 (KASANIYA

et al., 2019).
Figura 5 - Variacé@o na relagdo agua/ligante de acordo com a CSA A3004-E1:2008
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Fonte: Adaptada de Kasaniya et al. (2019)

A CSA A3004-E1 (2008) determina ainda, que a quantidade de pozolana
utilizada nas argamassas deve variar de acordo com a sua massa especifica. No
entanto, para o método modificado proposto foi fixada uma relacdo cal/pozolana de

1/1,5, baseada em resultados de analises termogravimétricas, resisténcia a
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compressdo e trabalhabilidade de trés pozolanas: vidro moido, cinzas volantes e
metacaulim. OtimizacGes também foram propostas nos componentes da mistura, com
a inclusao de calcita nos ligantes e a adicdo de KOH e K2SO4 na solucao da mistura,
conforme Tabela 3 (KASANIYA et al., 2019).

Tabela 3 - Dosagem de seis corpos de prova cubicos 50x50 mm de acordo com o teste de resisténcia
com cal modificado

Ligante Solucéo
Mistura i P
Pozolana Cal Calcita | Agua KOH K2SO4
Controle 260,0 173,3 - | 281,7 - -
Alk-SulS-Cal 242,7 161,8 28,9 281,7 1.1 5,6

Fonte: Adaptado de Kasaniya et al. (2019)
Por fim, alteracbes na solucdo de cura e na temperatura de cura foram

propostas. Com relacéo a solugéo de cura, Kasaniya et al. (2019) simularam a solucao
presente nos poros de um cimento Portland durante a hidratagdo utilizando uma
solucéo alcalina com 0,6 M e com 3KOH/NaOH, pois em sistemas reais essa solucéo
pode acabar influenciando na reatividade das pozolanas. Os resultados de resisténcia
a compressdo de argamassas submetidas a diferentes solu¢cbes de cura (agua
destilada ou solugao alcalina proposta) néo possibilitaram uma clara distingao de qual
solucdo seria mais vantajosa. Dessa forma, os autores selecionaram a dgua destilada
para dar prosseguimento ao método, devido a sua simplicidade.

Ainda com relagcédo ao procedimento de cura, testes comparando a mudanca
na temperatura de cura de 50°C para 40°C mostraram um melhor desempenho tanto
nos resultados da agua quimicamente combinada quanto nos resultados de
resisténcia a compressao com cal aos 7 dias. I1sso porque, apesar de temperaturas de
cura elevadas acelerarem a reacao pozolanica, uma durac¢éo prolongada pode ter um
efeito deletério na estabilidade da reacdo (KASANIYA et al., 2019).

Diante do exposto, as alteracdes propostas por Kasaniya et al. (2019) giram
em torno da otimizacdo da relacdo agualligante (valor fixo de 0,65) e da relacao
cal/pozolana (valor fixo de 1/1,5), adicdo de calcita, KOH e K2SO4 na solucédo da
mistura, além de modificacbes na temperatura de cura (reducéo para 40°C). Novos
estudos mostraram correlacdes moderadas a fortes da resisténcia a compresséo de
argamassas com cal aos 7 dias, ensaiadas de acordo com o teste de resisténcia com
cal modificado, com a liberacdo de calor, o teor de hidroxido de calcio, a agua
guimicamente combinada e a resistividade de pastas cimenticias em 1 e 35 dias,

validando assim a importancia desse novo método (RAMANATHAN et al., 2020).
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4 MATERIAIS E METODOS

Este capitulo aborda o programa experimental, os materiais utilizados e os
métodos seguidos para desenvolvimento dos experimentos e para o preparo das

amostras.

4.1 PROGRAMA EXPERIMENTAL

No presente estudo o programa experimental buscou desenvolver um método
otimizado a partir de modificacbes nos padrbes de ensaio da NBR 5751:2015 -
Materiais pozolanicos - Determinacao da atividade pozolanica com cal aos sete dias.

Inicialmente realizou-se a caracterizagdo dos materiais utilizados em toda a
pesquisa sao eles: hidroxido de calcio (CH), metacaulim (MTC), filer calcéario (FC),
terra diatomacea (TD), cinza volante (CV), silica ativa (SA), cinzas do bagaco de cana
(CBCA1000 e CBCA1300), trés lodos téxteis, um in natura e os demais calcinados a
700 e 800°C (LOTEX-IN, LOTEX700, LOTEX800), cimento Portland (CP II-F-40),
aditivo superplastificante e agregado miudo. O metacaulim, o filer calcario e o
hidroxido de calcio foram utilizados ao longo dos experimentos para o
desenvolvimento do novo método. Os demais materiais cimenticios suplementares
foram utilizados apenas na etapa de validacdo do método, ao final do estudo.

Na etapa 1, foram confeccionadas oito argamassas com diferentes teores de
MTC e FC, seguindo os procedimentos da NBR 5751 (ABNT, 2015) com o intuito de
selecionar, de acordo com os resultados de resisténcia a compressao, trés misturas
com diferentes niveis de pozolanicidade: fraco (WPOZ), médio (MPOZ) e forte
(SPO2), de forma controlada. Sendo assim, nessa etapa foi possivel definir os teores
de metacaulim (pozolana de alto desempenho) e de filer calcéario (inerte) a serem
utilizados para desenvolvimento do método proposto.

Em seguida, na etapa 2, as argamassas selecionadas na etapa anterior foram
submetidas a variagdes nos procedimentos de cura da NBR 5751 (ABNT, 2015), com
o0 intuito de acelerar e otimizar o procedimento de determinacdo da pozolanicidade.
No planejamento experimental desta etapa, adotou-se a variacdo das temperaturas
de cura em 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70 e 75 °C, assim como diferentes idades de
rompimento (1, 3 e 7 dias). Aléem disso, também foi analisada a possibilidade de cura
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direta, sem aguardar as 24 horas em temperatura ambiente, como preconiza a NBR
5751:2015.

Com base nos resultados da etapa 2, foi possivel definir os novos
procedimentos a serem adotados para o método acelerado, além dos requisitos
minimos para que um material seja considerado pozolanico conforme a nova
metodologia. Sendo assim, ao final dessa etapa, obteve-se o0 escopo do método
proposto no presente estudo.

Na etapa 3, foram selecionados dez materiais cimenticios suplementares para
a validacdo da nova metodologia. Para tanto, os materiais foram ensaiados conforme
esta metodologia e também conforme dois métodos tradicionais: a NBR 5751:2015
(Determinacdo da atividade pozolanica com cal aos 7 dias) e a NBR 5752:2014
(Determinacdo do indice de desempenho com cimento Portland). Ao final, os
resultados acerca da pozolanicidade dos materiais ensaiados pelos diferentes
métodos foram confrontados e discutidos. A Figura 6 apresenta um fluxograma

resumido dos procedimentos descritos anteriormente.

Figura 6 — Fluxograma do programa experimental

Confecgao de 8 argamassas Escolha de trés argamassas com
.| ternarias (MTC, FC e CH) com diferentes niveis de
diferentes teores de MTC e FC pozolanicidade: fraco (WPOZ),
conforme NBR 5751:2015. médio (MPOZ), forte (SPOZ).

Definicao dos niveis de
pozolanicidade

Confecgdo de argamassas com
»| diferentes temperaturas de cura (entre 40
e 75°C) e diferentes idades de
rompimento (1,3 e 7 dias).

Definigdo dos novos
*| procedimentos adotados para
o novo método proposto

Analise de variagdes nos
procedimentos de cura da
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materiais através do das NBRs 5751:2015 e
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Validagao do método

Fonte: A Autora (2022)
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4.2 METODOS DE ENSAIO

A seguir estdo descritos os procedimentos adotados para a realizacdo dos
ensaios efetuados no decorrer do presente trabalho. Abrangendo as andlises fisicas
e quimicas necessarias para a caracterizacdo dos materiais ensaiados e as analises
de pozolanicidade, que foram utilizadas tanto para o desenvolvimento do método

(etapa 1 e 2) quanto para a validagcdo do mesmo (etapa 3).

4.2.1 Andlises fisicas

Na presente dissertagcdo foram realizadas as seguintes analises fisicas: massa
especifica real por meio do frasco de Le Chatelier, massa especifica e composicao
granulométrica do agregado miado, granulometria a laser e superficie especifica pelo

método de Blaine.

4.2.1.1 Massa especifica real por meio do frasco de Le Chatelier

As massas especificas dos materiais cimenticios suplementares foram
determinadas de acordo com a NBR 16605 (ABNT, 2017). Para realizac&o do ensaio
foi utilizado o frasco volumétrico de Le Chatelier, e o querosene como reagente, liquido
escolhido por possuir massa especifica inferior a eles.

Inicialmente o frasco foi preenchido com querosene até o nivel compreendido
entre as marcas zero e 1 cm3. Em seguida, o mesmo foi submetido a um banho
termorregulador a temperatura ambiente por aproximadamente 30 minutos e o volume
inicial (V1) foi registrado. Na sequéncia, pesou-se o0 conjunto (frasco mais querosene)
para que, posteriormente, fosse possivel mensurar a quantidade de amostra que foi
ensaiada. A massa de material adicionada foi suficiente para provocar um
deslocamento do liquido entre as marcas de 18 e 24cm3.

Apés esse procedimento, submergiu-se novamente o frasco no banho
termorregulador durante 30 minutos e registrou-se o volume final (V2). A massa
especifica foi calculada através da variacdo de volume do querosene no frasco (V2-
V1) provocada pela massa da amostra ensaiada. A Figura 7 ilustra o procedimento de
determinacdo da massa especifica do filer calcario, os demais materiais ensaiados

seguiram o mesmo padrao.
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Figura 7- Determinacé@o da massa especifica do filer utilizando do frasco de Le Chatelier

Fonte: A Autora (2021).

4.2.1.2 Determinacdo da massa especifica do agregado miudo

A determinacdo da massa especifica do agregado middo seguiu o
procedimento determinado pela NM 52 (ABNT, 2009). Separou-se um quilograma de
agregado miudo para realizagdo do ensaio. O mesmo foi colocado em um recipiente,
coberto com agua e deixado em repouso por 24 horas. Em seguida a amostra foi
submetida a secagem até que nao houvesse mais umidade superficial. Neste
momento o agregado atingiu a condi¢do saturado superficie seca.

Depois de atingir essa condi¢éo, colocou-se 500 gramas da amostra (ms) em
um frasco e foi registrada a massa do conjunto (m1). Preencheu-se o frasco com agua
até a marca de 500 ml e decorrida uma hora, completou-se novamente com agua até
a marca de 500cm? e pesou-se a massa total (mz).

Por fim, o agregado miado foi retirado do frasco e levado a estufa, onde foi seco
a 105°C até massa constante e pesado (m).

A Equacao 10 foi utilizada no célculo da massa especifica aparente do

agregado seco:
m

)

(10)

Sendo,
e di=massa especifica aparente do agregado seco (g/cms3);
e m = massa da amostra seca em estufa (m);

e V =volume do frasco (cm3);
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e Va =volume de 4gua adicionada ao frasco (cms).
Foi determinada ainda a massa especifica do agregado saturado de superficie

seca, conforme Equacéao 11.

d2=—— (11)

Onde,
e d2 = massa especifica do agregado saturado superficie seca (g/cm3);
e ms = massa da amostra na condicdo saturado superficie seca (m);
e V =volume do frasco (cm3);
e Va =volume de 4gua adicionada ao frasco (cm3).
Por fim, a massa especifica do agregado foi calculada, de acordo com a
Equacéao 12.

m

- L) s —m (12)
v—va) -

d3

Sendo,
e ds= massa especifica (g/cm3);
e m = massa da amostra seca em estufa (m);
e ms = massa da amostra na condicdo saturado superficie seca (m);
e V =volume do frasco (cm3);
¢ Va =volume de 4gua adicionada ao frasco (cm3).

e pa = massa especifica da agua (g/cm3).

4.2.1.3 Determinagdo da composi¢cao granulométrica do agregado miudo

Para determinacdo da composicdo granulométrica do agregado miudo utilizou-
se a NBR NM 248 (ABNT, 2003). Uma massa determinada de areia foi colocada sob
um conjunto de peneiras e a massa retida em cada malha foi pesada e anotada. De
posse das porcentagens retidas em cada peneira foi possivel tracar o gréfico da
distribuicdo granulométrica do material. A dimensdo méxima caracteristica,
correspondente a abertura nominal, em milimetros, da malha da peneira, na qual o
agregado apresenta uma porcentagem retida acumulada igual ou imediatamente
inferior a 5% em massa e o modulo de finura, obtido através da soma das
porcentagens retidas acumuladas em massa nas peneiras da série normal, dividida

por 100, também foram determinados.
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4.2.1.4 Granulometria a laser

As curvas granulométricas discreta e acumulada dos materiais em p6 foram
obtidas através da granulometria a laser. Neste método a granulometria €&
determinada pela difracdo laser (low angle laser light scattering — LALLS ou
espalhamento de luz laser de angulo baixo) de um granuldmetro capaz de mensurar
a distribuicdo de tamanho das particulas pela medicdo da variacdo angular na
intensidade da luz difundida a medida que um feixe de laser interage com as particulas
dispersas da amostra. Particulas grandes dispersam a luz em pequenos angulos em
relacdo ao feixe de laser e particulas pequenas dispersam a luz em angulos grandes.
Como vantagens dos ensaios de difracdo a laser citam-se a rapidez na geracao dos
resultados, a possibilidade de obtencéo de respostas instantaneas e uma ampla faixa
de determinacédo de tamanho (MALVERN, 2017).

No presente trabalho utilizou-se o granuldmetro a laser Mastersizer 2000, da
Malvern Instruments, com a unidade de dispersdo Hydro 2000MU. O ensaio foi
realizado no Laboratério de Tecnologia Mineral — Departamento de Engenharia de
Minas da Universidade Federal de Pernambuco. Além das curvas granulométricas
discretas e acumuladas foi possivel determinar o diametro médio ponderado das
particulas pela superficie (D32) e o diametro do gréao correspondente a 50% do
material passante (Dso). O dispersante utilizado nas amostras de materiais cimenticios
suplementares foi a agua e para o hidréxido de calcio utilizou-se isopropanol.

4.2.1.5 Superficie especifica pelo método de Blaine

Levando em consideracdo que materiais com a mesma granulometria podem
apresentar superficies especificas diferentes em decorréncia da forma e rugosidade
das particulas e de vazios interiores, realizou-se ainda a determinacdo da superficie
especifica dos materiais utilizados neste trabalho (CORDEIRO, 2006).

A superficie especifica pode ser definida como a area superficial por unidade
de massa, tipicamente expressa em metros quadrados por quilograma. Esta foi
determinada através do método de permeabilidade ao ar utilizando o permeabilimetro
de Blaine (Figura 8), conforme a NBR 16372 (ABNT, 2015b). A finura do material foi
obtida através da medicdo do tempo necessario para que uma quantidade de ar

passasse por uma camada compactada do material com porosidade e massa
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especifica conhecidas. A superficie especifica foi calculada de acordo com a Equacao
13.

G K= &3t (13)
px(1—8)*/01xn

Onde,
e S = superficie especifica (cm?/g);
e K = constante do aparelho;
e & = porosidade da camada;
e t=tempo (S);
e p = massa especifica do material (g/cm?3);

e 1 =viscosidade do ar a temperatura do ensaio.

Figura 8 - Permeabilimetro de Blaine

Fonte: Autora (2022).

4.2.2 Anélises quimicas e mineraldgicas

Na presente dissertagdo foram realizadas as analises quimicas, por meio da

fluorescéncia de raios-x, e analises mineralégicas, por meio da difracdo de raios-x.

4.2.2.1 Fluorescéncia de raios-x

A composicao quimica em porcentagem de Oxidos foi obtida por espectrometria

de fluorescéncia de raios-x (FRX), utilizando um espectrdmetro de raios-x modelo RIX
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3000, da RIGAKU, realizada no Nucleo de Estudos Geoquimicos do Laboratério de
Isotopos Estaveis (NEG-LABISE) da UFPE.

A espectrometria de fluorescéncia de raios-x € uma técnica ndo destrutiva que
tem o objetivo de identificar a composi¢do quimica de diversos materiais, realizando
uma andlise qualitativa de cada elemento que se encontra na amostra. Como
vantagens desse método citam-se a elevada precisdo e economia do procedimento.
(OLIVEIRA, 2011).

Para obtencdo da composi¢cdo quimica dos materiais do presente trabalho,
seguiu-se 0 seguinte procedimento: inicialmente uma porgcdo de cada amostra foi
colocada em estufa para secar a 110°C, em seguida parte da amostra seca foi
prensada em capsulas de aluminio com 30 toneladas de forca. A pastilha prensada
foi entdo analisada no espectrometro. Calculou-se ainda a perda ao fogo do material,
levando uma parcela da amostra seca em estufa a uma mufla a 1000°C, durante 1
hora e 30 minutos. Os resultados das analises foram recalculados para 100% para

introduzir os valores de perda ao fogo.

4.2.2.2 Difragao de raios-x

Este ensaio foi realizado no Laboratério de Tecnologia dos Ligantes (LabTag)
da UFPE, utilizando um difratdmetro da Bruker modelo D2 Phaser. Os parametros do
ensaio foram: intervalo de varredura (28) de 5 a 80°; passo angular = 0,05°; tempo por
passo 0,575 = s; intensidade da corrente = 10 mA; tenséo do equipamento = 30 kV.
O tubo do feixe era de cobre, emitindo um comprimento de onda de 1,54 A.

A andlise por difracdo de raios-x permite identificar o mineral através da
caracterizacao da sua estrutura cristalina. Neste método um feixe de raios-x incide na
amostra, sendo espalhados pelos elétrons nela contidos. Os picos do difratograma
séo produzidos quando, para um dado valor do angulo de incidéncia e difracdo de um
feixe de raios-x (8), um dado plano atémico possui distancia interplanar (d) que
satisfaz a lei de Bragg (nA = 2-d-senB). Dessa forma, a altura dos picos é proporcional
as intensidades dos efeitos da difracao (CPMTC, 2015).

O procedimento adotado para obtencao dos picos de DRX e para identificacao
das fases foi 0 seguinte: inicialmente as amostras foram peneiradas na malha n° 200
(75 um) e o material passante, reservado para 0 ensaio. Em seguida, este foi colocado

no porta amostras com o auxilio de uma lamina de vidro, seguindo para o ensaio,
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conforme Figura 9. A identificagcdo das fases cristalinas resultantes do DRX foi
realizada por comparacao do difratograma obtido pela amostra com aqueles dos
minerais disponiveis no banco de dados PDF-2 do International Center for Diffraction
Data (ICDD).

Figura 9 — Amostra pronta para 0 ensaio de DRX

-

Fonte: A Autora (2022).

4.2.3 Analise da pozolanicidade

Essa secédo descreve os procedimentos que foram adotados para as analises
de pozolanicidade pela NBR 5751:2015 modificada e pela NBR 5752:2014.

4.2.3.1 Determinagéo da atividade pozoléanica com cal — NBR 5751:2015 - Modificada

ANBR 5751 (ABNT, 2015) define um método para a determinacéo da atividade
pozolanica com cal aos sete dias de materiais pozolanicos. A utilizagédo de cal ao invés
de cimento Portland elimina possiveis variacdes decorrentes do uso de tipos
diferentes de ligante, facilitando a comparacdo dos resultados com outros estudos,
uma vez que a pureza e a uniformidade do Ca(OH)2 sdo mais facilmente controladas.
Além disso, o comportamento do consumo de hidroxido de célcio pelo material
pozolanico neste teste tende a ser semelhante ao de argamassas de cimento Portland
com material pozolanico, no entanto, mais rapido (CORDEIRO, 2006; SNELLINGS e
SCRIVENER, 2015).

O procedimento consiste na confec¢cdo de argamassas com cal e o material
pozolanico e foi utilizado no presente estudo tanto na etapa 1 (definicdo dos niveis de

pozolanicidade) quanto na etapa 3 (validacdo do meétodo). A NBR 5751:2015



50

determina que para a elaboracéo de 3 corpos de prova cilindricos de 50x100mm sejam
utilizados 104 gramas de hidroxido de célcio P.A., 234 g de cada uma das quatro
fracOes de areia normal (grossa, média grossa, média fina e fina) e uma quantidade
em massa de material pozolanico correspondente ao dobro do volume de hidroxido
de célcio, conforme Equacéo 14.

époz

m=2 % * 104 (14)

ocal
Sendo,

e m = massa do material pozolanico (g);
e 0poz = massa especifica do material pozolanico (g/cm3);
e O&cal = massa especifica do hidroxido de calcio (g/cm3).

Para a etapa de determinagédo dos niveis de pozolanicidade (etapa 1) foram
utilizadas argamassas contendo misturas de filer e metacaulim. Sendo assim, a
determinacdo da massa de cada material utilizado na mistura se deu através da
multiplicacdo da equacao 14 pela porcentagem em massa de cada um dos materiais

presente na argamassa, conforme Equagéo 15.

SMTC
* 104 * %FC; mype = 2 * Scal

Mpe = 2 * Scal * 104 * %MTC (15)

Onde,
e mrc = massa do filer calcario (g);
e mmrc = massa do metacaulim (g);
e OFC = massa especifica do filer calcario (g/cm3);
e OMTC = massa especifica do metacaulim (g/cm3);
e %FC = porcentagem em massa de filer na mistura;
e %MTC = porcentagem em massa de metacaulim na mistura.

Com relacédo a quantidade de agua utilizada, a NBR 5751:2015 determina que
esta deve ser incorporada a mistura numa quantidade suficiente para atingir um indice
de consisténcia, conforme a NBR 7215 (ABNT, 2019), entre 220 mm e 230mm. No
entanto, quando se fixa um valor de consisténcia alvo, € necessario variar a relagéo
agua/ligante. Essa variacdo da quantidade de agua da mistura dificulta a analise do
real desempenho do material pozolanico, pois influencia significativamente nos
resultados de resisténcia a compressdo, além de prejudicar comparacdes entre
diferentes materiais, como relatado por diversas publica¢des cientificas (MEDEIROS,
et al., 2015; GAVA, 1999; HOPPE FILHO et al., 2017; KASANIYA et al., 2019). Diante
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do exposto, para este estudo, foi fixada uma relagdo agua/ligante de 0,65, como
utilizada de forma satisfatoria por trabalhos anteriores (BASTO, 2018; TORRES, 2019;
KASANIYA et al., 2019). Dessa forma, os resultados de indices de atividade
pozolanica foram atribuidos apenas a reatividade dos materiais, sem interferéncia da
alteracdo da 4gua adicionada a mistura.

A dosagem utilizada para a confec¢cdo das argamassas das etapas 1,2 e 3
encontra-se respectivamente, nas Tabelas 4 e 5, assim como o indice de consisténcia
de cada mistura e a quantidade de aditivo necessaria, em algumas argamassas, para

garantia da adequada moldagem dos corpos de prova.

Tabela 4 - Dosagem em massa dos materiais utilizados para a confec¢éo de 3 corpos de prova
cilindricos de argamassas ternarias de CH, MTC e FC conforme NBR 5751 modificada — Etapa 1 e 2

_ 20% 30% 40% 50% 55% 60% 70% 100%
Material MTC MTC MTC MTC MTC MTC MTC MTC
80% FC | 70% FC | 60% FC | 50% FC | 45% FC | 40% FC | 30% FC
CH (g) 104,00
MTC (g) 4773 | 7159 | 9546 | 119,32 | 131,25 | 143,19 | 167,05 | 238,64
FC (g) 203,54 | 178,10 | 152,66 | 127,21 | 114,49 | 101,77 | 76,33 -
Agua(g) | 230,93 | 220,90 | 228,87 | 227,85 | 227,34 | 226,82 | 22580 | 222,72
Areia () 936,00
Con(sr'nsrtne)”c'a 275,00 | 260,00 | 25500 | 245,00 | 230,00 | 210,00 | 190,00 | 160,00

Fonte: A Autora (2022).

Tabela 5 - Dosagem em massa para confecgao de 3 corpos de prova cilindricos de argamassas com
cal e material pozolanico — Etapa 3

. . ‘ Aditivo Consisténcia
Material CH (9) MSC (g) | Areia(g) | Agua (g) (%) (mm)
CcVv 191,29 191,94 - 210,00
SA 205,21 200,99 1,80 -k
TD 232,14 218,49 1,52 160,00
CBCA
1000* 233,07 219,10 0,07 260,00
o 233,07 219,10 | 0,07 245,00
———— 104,00 936,00
MTC 238,64 222,72 - 155,00
FC 254,43 232,98 - 320,00
LOTEX IN 205,21 200,99 - 145,00
LOTEX
200 248,86 229,36 - 170,00
LOTEX
800 250,71 230,56 - 195,00

*Conforme Torres (2019) **Nao foi possivel realizar o ensaio de consisténcia, mistura com

aspecto seco.

Fonte: A Autora (2022).
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Definidas as quantidades de cada material, o procedimento de mistura e
moldagem dos corpos de prova seguiu a NBR 7215 (ABNT, 2019). O hidréxido de
célcio e o material pozolanico foram misturados a seco por aproximadamente 2
minutos e adicionados a 4gua da mistura que ja se encontrava no misturador
mecanico.

A cura completa foi realizada nos proprios moldes metélicos que foram vedados
com tampa plastica e papel filme por fora de forma a evitar a perda de umidade para
0 meio, conforme ilustra a Figura 10. Nas argamassas da etapa 1 o procedimento de
cura adotado foi o padrdo determinado pela NBR 5751: tempo de cura de 7 dias,
sendo as primeiras 24 horas + 1 h, em temperatura ambiente (23 + 2) °C e durante as
demais horas em cura térmica a temperatura de (55 + 2) °C em estufa. Por sua vez,
as argamassas das etapas 2 e 3 foram submetidas a outros procedimentos de cura

0s quais sdo detalhados e discutidos no capitulo seguinte.

Figura 10 - Corpo de prova selado com tampa plastica e camada de papel filme

Fonte: A Autora (2022).

Decorrido o tempo de cura térmica os corpos de prova foram retirados da estufa
e mantidos ainda dentro dos moldes por 2 horas, em temperatura ambiente, para
resfriamento. Em seguida foram desmoldados, retificados e rompidos em uma prensa
elétrica do tipo AGV-X Shimadzu com capacidade para 300kN, conforme a Figura 11,
de acordo com a NBR 7215 (ABNT, 2019). Ressalta-se que em alguns casos, a
depender do material ensaiado, a exemplo do filer calcario, ndo foi possivel retificar
0s corpos de prova devido a baixa resisténcia destes, mesmo ap0s decorrido o

periodo de cura.
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Figura 11 — Ensaio de resisténcia & compressdo de argamassas contendo cal e material pozolanico

Fonte: A Autora (2022).
Segundo a NBR 12653 (ABNT, 2014b) para que um material seja considerado

pozoléanico, os resultados de resisténcia a compressao, obtidos em conformidade com
a NBR 5751:2015, devem ser iguais ou superiores a 6 MPa. Ao longo da pesquisa
novos requisitos minimos de resisténcia a compressao foram determinados para o

método otimizado com 1 e 3 dias e serdo apresentados no capitulo dos resultados.

4.3.2.2 Determinacao do indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias —
NBR 5752:2014

Na ultima etapa do programa experimental (etapa de validacdo do método)
avaliou-se a pozolanicidade de dez materiais a partir de diferentes metodologias,
dentre elas a proposta pela NBR 5752 (ABNT, 2014a) que determina a pozolanicidade
de materiais pozolanicos com cimento aos 28 dias. Assim como a NBR 5751:2015, o
presente método também utiliza a resisténcia a compressdo como parametro para
identificar o indice de desempenho de pozolanas, no entanto, ao invés de cal, as
argamassas sao compostas de cimento Portland.

O método consiste na preparacdo de duas argamassas, com dosagem
diferentes, denominadas de argamassa A e argamassa B. A argamassa A € composta
apenas por cimento Portland, areia e agua e a argamassa B possui 25% de
substituicdo em massa de cimento por material pozolanico. As quantidades de agua
e areia sao fixas e a dosagem para 6 corpos de prova cilindricos de 50x100mm esta
disposta na Tabela 6. A norma determina ainda que a consisténcia da argamassa B

seja igual a + 10 mm do obtido na argamassa de referéncia. Neste caso, como a
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7

relacdo agualligante é fixa, quando necessario, deve-se acrescentar aditivo
superplastificante a mistura para manter o indice de consisténcia dentro do intervalo

permitido.

Tabela 6 - Dosagem em massa para moldagem de seis corpos de prova cilindricos - NBR 5752:2014

Massa (g)
Material Argamassa A Argamassa B
Cimento Portland 624 +0,4 468 + 0,4
Material Pozolanico - 156 +£0,2
Areia normal 1872 1872
Agua 300+0,2 300+0,2
Aditivo superplastificante - Quando necessario

Fonte: NBR 5752 (ABNT, 2014a).

Para o presente estudo foram confeccionadas nove argamassas, uma
argamassa de referéncia, contendo cimento Portland do tipo CP II-F-40, areia e agua
e oito contendo material pozolanico ou inerte (MTC, FC, TD, CV, SA, LOTEX-IN,
LOTEX 700, LOTEX 800). As argamassas CBCA 1000 e CBCA 1300 foram moldadas
no trabalho de Torres (2019), integrante do mesmo grupo de pesquisa deste trabalho,
e os resultados foram utilizados na presente dissertacdo. A dosagem utilizada
encontra-se na Tabela 7.

Tabela 7 - Dosagem para a confeccao de 6 corpos de prova cilindricos de cimento e material
cimenticio conforme a NBR 5752

Material Cimento (g) | MCS (g) Areia (g9) Agua (g) | Aditivo (%) Con(s:;\s;qe)nma

Argamassa

de 624,00 - 1872,00 300,00 - 170,00
Referéncia

CcVv 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,10 162,33

SA 468,00 156,00 1872,00 300,00 1,80 160,00

TD 468,00 156,00 1872,00 300,00 1,52 160,00

oo 468,00 156,00 | 1872,00 | 300,00 0,07 195,00

cl:go%é 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,07 217,50

MTC 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,55 174,50

FC 468,00 156,00 1872,00 300,00 - 185,00

LOTEX IN 468,00 156,00 1872,00 300,00 - 163,00

LOTEX 600 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,70 162,33

LOTEX 700 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,50 176,67

LOTEX 800 468,00 156,00 1872,00 300,00 0,50 175,00

*Retirado de Torres (2019)
Fonte: A Autora (2022).
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O procedimento de moldagem e mistura dos materiais seguiu o preconizado
pela NBR 7215 (ABNT, 2019). Os corpos de prova foram curados durante 28 dias,
inicialmente nos proprios moldes em camara Umida por aproximadamente 24 horas e
em seguida foram desmoldados e submersos em uma solugéo saturada com cal
durante os 27 dias restantes. Ao final deste periodo os corpos de prova foram
rompidos em uma prensa elétrica do tipo AGV-X Shimadzu com capacidade para
300kN. A Figura 12 ilustra o procedimento de abatimento (flow table) para
determinacdo do indice de consisténcia e os corpos de prova, ap0s decorrido o
periodo de cura, prontos para o ensaio de resisténcia & compressao aos 28 dias.

Figura 12 - Ensaio de determinacéo do indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias

Fonte: A Autora (2022).

O indice de desempenho das pozolanas com o cimento Portland (Icimento) foi
calculado pela razdo entre a resisténcia média dos corpos de prova cilindricos
moldados com a argamassa contento a substituicdo de 25% de material pozolanico

(fcB) e a resisténcia média da argamassa de referéncia (fcA), conforme Equacéao 16.

*
cimento f

De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2014b), o indice de desempenho (lcimento)

deve ser maior ou igual a 90% para que o material seja considerado pozolanico.

4.3 MATERIAIS

Nessa secdo encontram-se informacdes a respeito das caracteristicas, dos
procedimentos de obtencéo e da caracterizacdo dos materiais utilizados ao longo do

desenvolvimento do trabalho.
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4.3.1 Hidréxido de Célcio

Para confeccdo das argamassas para determinacdo da atividade pozolanica
com cal utilizou-se o hidroxido de célcio P.A., fornecido pela empresa Quimica
Moderna. Este material possui um elevado teor de pureza (minimo 95%), como o
indicado pela NBR 5751:2015 para realizacdo do ensaio com maior seguranca na
obtencdo dos resultados. A massa especifica encontrada foi de 2,24 g/cm3 e a
composicdo quimica, obtida através do ensaio de fluorescéncia de raios-x (FRX), é
composta majoritariamente por oxido de calcio (Ca0), conforme exple a Tabela 8. A
Figura 13 apresenta a distribuicdo granulométrica discreta e continua das particulas
do hidréxido de calcio obtida por granulometria a laser, obteve-se um diametro
superficial médio das particulas de 3,99 um, tratando-se de um material de elevada
finura.

Tabela 8 - Composi¢éo quimica por FRX do hidroxido de célcio

SiO2 | Al203 | Fe203 | CaO | P20s | MgO | K20 | SOz | SrO | PF

CH 0,26 0,1] 0,08] 72,98| 0,07| 0,96 | 0,24 | 0,04 | 0,15|25,13
*PF = perda ao fogo

Fonte: A Autora (2022).

Figura 13 - Curvas granulométricas discreta e acumulada do hidroxido de calcio
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Fonte: A Autora (2022).

Realizou-se ainda a analise mineraldgica do hidréxido de célcio por difragdo de

raios-x, conforme mostra a Figura 14. Sendo o material composto majoritariamente



57

por hidroxido de calcio e picos menores de calcita, confirmando o alto teor de Ca(OH)2

que favorece a sua reagdo com a pozolana.

Figura 14 - Difratograma de raios-x do hidroxido de calcio
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Fonte: A Autora (2022).

4.3.2 Metacaulim

O metacaulim utilizado para compor as argamassas ternarias de cal, filer e
metacaulim foi do tipo Metacaulim HP ULTRA produzido pela empresa Metacaulim do
Brasil Industria e Comércio. A porcentagem desse material presente nas argamassas
variou de acordo com o nivel de pozolanicidade pretendido (fraco, médio ou forte), a
partir dos resultados obtidos na Etapa 1 do programa experimental. Por ser
classificado como uma pozolana de alto desempenho, quanto maior o nivel de
pozolanicidade alvo, maior foi a porcentagem de metacaulim adicionada a mistura. Ao
final do estudo, argamassas contendo apenas metacaulim e cal também foram
produzidas para validacdo do método.

A superficie especifica do metacaulim foi determinada conforme NBR 16372
(ABNT, 2015) no valor de 839,67 m2/kg. A massa especifica foi obtida conforme NBR
16605 (ABNT, 2017), sendo de 2,57 g/cm?3 e este valor foi utilizado como parametro
de dosagem do material nas argamassas.

A composigao quimica foi obtida através do ensaio de fluorescéncia de raios-x
e encontra-se na Tabela 9. Com destaque para o dioxido de silicio (59,3%), sendo o

somatorio de SiO2 e Al20s igual a 92,67.
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SiO2 | Al203 | Fe203 | CaO | P20s | MgO | K20 | Na20 | CuO

MnO

SO3

NiO

TiO2

PF*

MTC | 59,3 |33,37| 1,45 | 0,08 | 0,04 | 0,21 | 0,27 - -

0,01

0,05

1,29

3,87

*PF = perda ao fogo
Fonte: A Autora (2022).

Determinou-se ainda a distribuicdo granulométrica discreta e continua do MTC

por granulometria a laser, conforme Figura 15. O didmetro superficial médio das

particulas obtido foi de 11,42 um e o Dso, equivalente ao diametro das particulas que

corresponde a 50% da massa retida acumulada na distribuicdo granulométrica, de

21,43 pum.

Figura 15 - Curvas granulométricas discreta e acumulada do metacaulim
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Fonte: A Autora (2022).

Passante acumulado (%)

Por fim, a composi¢cao mineralégica do MTC encontra-se na Figura 16. Sendo

possivel apontar os picos principais de quartzo (SiO2), corroborando com o0s

resultados obtidos pelo FRX, e anatasio (TiO2).
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Figura 16 - Difratograma de raios-x do metacaulim
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Fonte: A Autora (2022).

4.3.3 Filer Calcario

Ainda na composicdo das argamassas para determinacdo da atividade
pozolénica com cal, foi utilizado filer de origem calcaria finamente moido, fornecido
pela empresa Cimento Nacional. Para realizacdo dos ensaios a quantidade desse
material foi dosada de acordo com a sua massa especifica, que foi determinada em
laborat6rio no valor de 2,74 g/cm3. A superficie especifica foi obtida através do método
de Blaine, sendo 257,45 m2/kg. A composi¢cao quimica por FRX encontra-se na Tabela

10, sendo composta majoritariamente por 6xido de calcio.

Tabela 10 - Composicéo quimica do filer calcario por FRX

SiO2 | Al203 | Fe203 | CaO | P20s | MgO | K20 | Na2O | CuO | MnO | SO3 | NiO | TiO2 | PF*

FC 14 | 069 | 0,97 | 4957 | 0,1 | 3,25 | 0,11 | 0,02 - - 0,08 - - | 43,75
*PF = Perda ao fogo

Fonte: A Autora (2022).

A composicao granulométrica acumulada e discreta do FC encontra-se na
Figura 17. O diametro superficial médio das particulas obtido foi de 7,20 um e o0 Dso
de 30,02 um. Com relag@o a composi¢do mineraldgica, obtida por difracdo de raios-x,
dentre os principais picos do difratograma destacam-se a calcita (CaCO3), dolomita
(CaMg(CO03)2) e o quartzo (SiOz), confirmando os Oxidos encontrados pela analise

quimica, conforme ilustra Figura 18.
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Figura 17 - Curvas granulométricas discreta e acumulada do filer calcario
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Fonte: A Autora (2022).
Figura 18 - Difratograma de raios-x do filer calcario
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Fonte: A Autora (2022).

4.3.4 Materiais cimenticios suplementares

Para validacdo do método (Etapa 3) foram utilizados nove materiais cimenticios
suplementares, sao eles: metacaulim (MTC), terra diatoméacea (TD), cinza volante
(CV), silica ativa (SA), duas cinzas do bagaco de cana calcinadas, com diferentes
superficies especificas (CBCA1000 e CBCA1300) e trés lodos téxteis, um in natura e
os demais calcinados a 700 e 800°C (LOTEX-IN, LOTEX700, LOTEXS800).



61

Adicionalmente foi testado o filer calcario (FC) como material inerte. A Figura 19

apresenta os graos dos materiais mencionados em sua forma anidra.

Figura 19 - Graos anidros dos materiais cimenticios utilizados na pesquisa
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Fonte: A Autora (2022).

As propriedades fisicas e quimicas desses materiais, com excecao do
metacaulim e do filer calcario que ja foram tratados anteriormente, encontram-se

dispostas nas Tabelas 11 e 12, respectivamente.

Tabela 11 - Caracteristicas fisicas dos materiais cimenticios suplementares

(g/cm?) 9) | (m2#g) | (um) (km) (km) (km)

CBCA 1000* 2,51 929,16 - 0,87 699 | 2864 | 257

CBCA 1300* 2,51 1263,62 - 0,55 453 | 1992 | 1,89

cv 2,06 268,26 - 592 | 39,61 | 163,67 | 16,10
LOTEX IN 2,21 260,00 - - - - -
LOTEX 700 2,68 80,37 - - - - -
LOTEX 800 2,70 71,43 - - - - -

SA 2,21 - 14,10 | 0,19 496 | 1626 | 6,81

D 2,50 324,94 - 378 | 12,01 | 3306 | 834

*Retirado de Torres (2019)

Fonte: A Autora (2022).



Tabela 12 - Composicdo de 6xidos por FRX dos materiais cimenticios suplementares
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SiO2 | Al203 | Fe203 | CaO | P20s | MgO | K20 | Na2O | CuO | MnO | NiO | SOs | TiO2 | PF*
CBCA* | 76,5 | 439 | 2,99 | 2,79 | 1,51 | 1,42 |4,01| 1,02 |001| 0,14 |013 /039|038 | 3,76
CV |5512|3216| 3,72 | 138 | 010 | 080 | 281 | - - | 003| - |o4s|107]215
"OILEX 21,39 10,06| 089 |14,69| 257 | 3.68 |0,93| 3,09 | 0,02| 1,53 |001|247| - |3439
LOTEX
o0 | 4889 (11,54| 225 |1538| 2,48 | 355 | 2,86 | 2,75 |0,05 | 182 |0,02| 184|024 | 2,88
LOTEX
oop . |5229|11,10| 2,26 |13,87| 2,28 | 3,63 |3,02| 2,91 (004 | 1,73 | 001|163 023 222
SA | 915 | 019 | 018 | 073 | 009 | 035 |061 | 017 | - | 001 | - |012| - | 604
TD | 582 |2584| 411 | 062 | 002 | 057 |1.28| 04 | - | 001 |0,01|005|061]| 820

*PF: Perda ao fogo **Retirado de Torres (2019)

Fonte: A Autora (2022).

Os gréficos de distribuicdo granulométrica discreta e acumulada, assim como

a composi¢cdo mineralégica, obtida através da difracdo de raios-x, dos materiais

citados, encontram-se nas Figuras 20 e 21, respectivamente.

Figura 20 - Distribuicdo granulométrica discreta e acumulada da cinza volante (CV), silica ativa (SA),
terra diatomacea (TD) e CBCA 1000 e 1300
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1 10
Tamanho da particula (pm)

100 1000

10000

Passante acumulado (%)

Passante acumulado (%)



Figura 21 — Difratograma de raios-x da cinza volante (CV), silica ativa (SA), terra diatoméacea
(TD),CBCA 1000 e 1300, LOTEX IN NATURA, 700 e 800.
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Fonte: A Autora (2022).

4.3.4.1 Preparagéo das amostras

70 75 80

63

Dentre os materiais utilizados, alguns foram ensaiados conforme fornecidos,

sem a necessidade qualquer preparacdo prévia, como foi 0 caso da cinza volante,

fornecida pela empresa Solotest, e da silica ativa, fornecida pela empresa Tecnosil.

Por sua vez, os demais materiais necessitaram de algum tipo de beneficiamento, seja

moagem, calcinagdo ou ambas, que foram realizados no proprio laboratorio.
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A preparacao das cinzas do bagaco de cana (CBCA 1000 e CBCA 1300) seguiu
0os procedimentos determinados por Torres (2019), integrante do Laboratério de
Tecnologia dos Aglomerantes. As cinzas foram coletadas na Usina Petribu, localizada
na Zona Rural do municipio de Lagoa de Itaenga-PE. Inicialmente as amostras
coletadas foram calcinadas a 600°C durante 4 horas com uma taxa de aguecimento
de 15°C/min, utilizando uma mufla da Linn Elektro Therm modelo CC405. Em seguida
foi realizada a moagem mecanica das cinzas empregando um moinho cilindrico de
bolas de 30cm x 26 cm e volume de 15,9 litros, com esferas cilindricas como os corpos
moedores. Para a CBCA 1000, afim de obter uma amostra com superficie especifica
de 1000 + 50 m?#kg, moeu-se 1 kg de cinza por aproximadamente 2 horas e 30
minutos. Ja para a CBCA 1300, para atingir a superficie especifica de 1300 + 50 m?/kg,
foram necessarias 10 horas de moagem. A Figura 22 ilustra a cinza ap0s o
procedimento de calcinacéo e a posterior moagem da amostra no moinho de bolas.

Figura 22 - (a) CBCA calcinada (b) Moagem mecénica CBCA

Fonte: Torres (2019).

Com relacéo a terra diatomacea, a mesma foi fornecida pela empresa Cimento
Nacional. Por conta da amostra se encontrar na forma de torrdes, foi necessaria a
moagem para realizacdo dos ensaios. Sendo assim, 1 kg do material foi colocado no
moinho de bolas e moido por 2 horas. Em seguida, o material retirado do moinho foi
peneirado na peneira de 150 um, o material passante foi armazenado e utilizado nos
ensaios. Repetiu-se esse procedimento até obter-se uma quantidade suficiente de
terra diatomacea para realizacdo dos experimentos. A Figura 23 ilustra a terra

diatomacea anidra antes e apos o procedimento de moagem.



65

Figura 23 - Terra diatoméacea antes e apds a moagem

Terra diatomacea
antes da moagem apos a moagem

Terra diatomacea

Fonte: A Autora (2022).

Por fim, o lodo téxtil utilizado nesta pesquisa foi proveniente da Lavanderia
Nossa Senhora do Carmo, Figura 24, localizada no municipio de Caruaru-PE. O lodo
foi armazenado em sacos plasticos e em seguida encaminhado para o Laboratério de
Construcéao Civil do DECIV/UFPE, onde foi disposto em lonas plasticas, e inicialmente
seco ao ar livre durante 5 dias para que o excesso de agua fosse removido. Apés esse
processo, o mesmo foi colocado em bandejas metélicas e levado a estufa a 100°C por
24 horas. Procedeu-se ainda o destorroamento do material no moinho de bolas,
utilizando 1 kg por vez, por um periodo de 20 minutos. Posteriormente, o lodo foi
passado em peneira com abertura igual a 0,6mm, e o material passante, armazenado

em sacos plasticos, devidamente fechados, para uso nas etapas seguintes.

Figura 24 - Coleta do lodo téxtil na Lavanderia Nossa Senhora

Fonte: A Autora (2022).
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Para calcinagdo foram utilizados 2 kg de lodo téxtil por ciclo, sendo 1 kg em
cada bandeja, conforme Figura 25. Foram adotadas trés temperaturas de calcinacao,
600°C, 700°C e 800°C, e um tempo de exposi¢cao do lodo a essas temperaturas de
3h; a taxa de aquecimento foi de 15°C/min e o resfriamento se deu por permanéncia
da amostra dentro do proprio forno. Por fim, os materiais foram armazenados em
sacos devidamente identificados e utilizados posteriormente para realizacdo dos

ensaios de caracterizacéo e avaliacdo da pozolanicidade.

Figura 25 - Processo de calcinacéo do lodo téxtil

Fonte: A Autora (2022).

4.3.5 Agregado Miudo

Neste ponto, é relevante destacar a importancia da utilizacdo de uma areia
padronizada para o desenvolvimento do método, haja vista que o tipo do agregado
middo e até mesmo a composicdo granulométrica deste podem influenciar
significativamente nos resultados de resisténcia a compressao das argamassas. No
entanto, por inviabilidades técnico-financeiras, utilizou-se uma areia quartzoza
preparada em laboratorio, na qual a composi¢cao granulométrica € apresentada na
Tabela 13 e a curva granulométrica na Figura 26. Possui médulo de finura de 2,25,

dimens&do maxima caracteristica de 2,4 mm e massa especifica de 2,47 g/cm3.
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Tabela 13 - Distribuicdo granulométrica do agregado mitdo

Peneira Abertura Peso retido Retido Retido .

#) (mm) ©) (%) acur(lg/l:)lado Passante (%)

8 2,4 23,51 2,35 2,35 97,65

10 2 40,12 4,02 6,37 93,63

16 1,2 78,22 7,83 14,20 85,80

30 0,6 251,02 25,13 39,33 60,67

50 0,3 368,45 36,88 76,21 23,79

100 0,15 165,32 16,55 92,76 7,24
Fundo 72,34 7,24 100,00 0,00
Total 998,98

Fonte: A Autora (2022).

Figura 26 - Curva granulométrica do agregado mitdo
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Fonte: A Autora (2022).

Ressalta-se ainda que a areia utilizada na presente dissertacao foi a mesma
para todas as argamassas elaboradas, o que néo inviabiliza o estudo e a comparagéao
dos resultados obtidos. Porém, para que o método possa ser replicado para os demais
laboratorios, o ideal seria a utilizagcdo de um agregado miudo padronizado, como, por

exemplo, a areia normal brasileira do IPT.
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4.3.6 Cimento Portland

O cimento utilizado para confecgdo das argamassas para determinacdo do
indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias (NBR 5752) foi o Cimento
Portland composto com filer, CP II-F 40, da Cimento Nacional. Sua composicao
guimica e suas caracteristicas fisicas e mecéanicas encontram-se nas Tabela 14 e 15,

respectivamente.

Tabela 14 - Composigdo quimica do cimento CP 1I-F-40 obtida por FRX

SiO2 | Al203 | Fe203 | CaO | P20s | MgO | K20 | Na20O | CuO | MnO | SOz | NiO | TiO2 | PF*

CP II-F-40 | 15,73 | 3,87 | 3,26 | 63,51 |0,64 | 1,72 | 1,26 | 0,22 | 0,03 | 0,02 | 3,98 | 0,01 | 0,27 | 5,28
*PF: Perda ao fogo

Fonte: A Autora (2022).

Tabela 15 - Caracteristicas fisicas e mecanicas do cimento CP 1I-F-40

Ensaios Resultados Limites NBR
Residuo na
Finura peneira 75 pm (%) 0.06 =10.0
Blaine (cm#/kg) 4.446 N.A.
Massa especifica (g/cm3) 3,1 N.A.
Inicio de pega (min) 170 =60
Fim de pega (min) 230 <600
Residuo insolavel 1,98 <75
Expansibilidade a quente (mm) 0,1 <5
1 dia 24,1 N.A.
Resisténcia & compress&o 3 dias 33,5 215,0
(MPa) 7 dias 41,1 2 25,0
28 dias 48,2 >40,0

Fonte: Cimento Nacional (2021).

4.3.7 Aditivo
Em algumas argamassas foi necessaria a utlizacdo de aditivo

superplastificante, seja para garantir uma trabalhabilidade suficiente para a moldagem
dos corpos de prova ou para atingir um valor de consisténcia alvo. Nos ensaios da
NBR 5751 modificada, optou-se por fixar a relacdo agua/ligante de 0,65, dessa forma,
para garantir trabalhabilidade suficiente para moldagem de determinadas misturas,
como foi o caso da silica ativa e da terra diatomacea, adicionou-se aditivo

superplastificante. Por sua vez, nos ensaios da NBR 5752, o aditivo foi utilizado para
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gue as misturas pudessem atingir um valor de consisténcia alvo de +10 mm do obtido
com a argamassa de referéncia com cimento Portland.

O aditivo utilizado foi o SIKA VISCOCRETE 100HE, fornecido pela Sika Brasil.
Este aditivo atua através da adsorcéo superficial e do efeito estérico, promovendo a
separacdo das particulas de ligante, proporcionando uma melhoria na fluidez da

mistura. A Tabela 16 apresenta as propriedades basicas do aditivo utilizado.

Tabela 16 — Dados técnicos do aditivo superplastificante SIKA VISCOCRETE 100HE

Propriedade Resultado
Base Solug&o de policarboxilato em
quimica meio aquoso
Aspecto/Cor Liquido castanho
Densidade 1,09 + 0,02 kg/L
pH 5010

Fonte: Sika (2022).
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo encontram-se os resultados e discussdes acerca do passo a
passo seguido para o desenvolvimento do método. Cada nova etapa é dependente
dos resultados da etapa anterior e ao final, os resultados de pozolanicidade de dez
materiais obtidos por trés diferentes metodologias (NBR 5751 Modificada, NBR 5752
e 0 método otimizado) permitiram a validacdo do método.

5.1 ETAPA 1 — DEFINICAO DOS NiVEIS DE POZOLANICIDADE

Para o desenvolvimento da nova metodologia, fez-se necessario variar a
pozolanicidade de forma controlada. Sendo assim, optou-se pela elaboragdo de
argamassas segundo o padrdao da NBR 5751 (ABNT, 2015) utilizando como material
pozolanico uma mistura binaria entre metacaulim (pozolana de alto desempenho) e
filer calcério (sem pozolanicidade). Esses materiais foram escolhidos por conta da
disponibilidade em laboratorio e pela possibilidade de obtengcdo de diferentes niveis
de pozolanicidade. Ao todo foram confeccionadas oito misturas com variacdes de
metacaulim de 20% até 100%. A relacdo a/l empregada foi de 0,65 e para cada mistura
foram moldados 3 corpos de prova cilindricos de 50x100 mm.

A Tabela 17 apresenta os resultados de resisténcia a compressdo medios aos

7 dias das argamassas utilizadas neste estudo.

Tabela 17 - Resultados de resisténcia a compressao médios de argamassas ternarias de CH, MTC e
FC conforme NBR 5751:2015 — Etapa 1

Material Média (MPa) E:S;’;g Cvoaer‘;gggtg /od)e

20% MTC 80% FC 1,40 0,01 1,06
30% MTC 70% FC 2,86 0,01 0,43
40% MTC 60% FC 4,49 0,04 0,84
50% MTC 50% FC 5,94 0,16 2,69
55% MTC 45% FC 7,27 0,26 3,70
60% MTC 40% FC 7,63 0,35 4,59
70% MTC 30% FC 10,38 0,15 1,41

100% MTC 13,84 0,33 2,39

Fonte: A Autora (2022).
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Tomando por base a NBR 12653 (ABNT, 2014b) que afirma que para que um
material seja considerado pozolanico, de acordo com o ensaio da NBR 5751:2015, o
valor de resisténcia a compressdo medio deve ser de no minimo 6 MPa, foram
selecionadas as misturas que perfazem os trés niveis de pozolanicidade alvo desta
etapa: fraco, médio e forte. Para representar o nivel de pozolanicidade fraco (ou sem
pozolanicidade) escolheu-se a mistura contendo 30% MTC e 70% FC por apresentar
valores de resisténcia bem abaixo de 6 MPa. Para o nivel de pozolanicidade médio,
escolheu-se a mistura 55% MTC 45% FC, que apresentou valor médio de resisténcia
préximo e superior a 6 MPa. Para o nivel forte, escolheu-se a mistura 70% MTC 30%
FC pois esta apresentou valores de resisténcia bem acima do limite minimo. De forma
resumida:

e Pozolana Fraca (WPOZ) — 30% de metacaulim e 70% de filer calcario

(2,86 MPa).

e Pozolana Média (MPOZ) — 55% de metacaulim e 45% de filer calcario
(7,27 MPa).

e Pozolana Forte (SPOZ) - 70% de metacaulim e 30% de filer calcario
(10,38 MPa).

Dessa forma, tem-se um espacamento entre os niveis que permite a andlise
sem riscos de sobreposicdo dos resultados para as proximas etapas. Observa-se
ainda que uma regressao linear pode ser utilizada para expressar a relacdo entre o
teor de metacaulim e a resisténcia a compressao no teste com a metodologia da NBR
5751:2015, conforme Figura 27.

Figura 27 - Grafico do teor de metacaulim x resisténcia a compressao de argamassas conforme NBR
5751:2015 modificada
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Fonte: A Autora (2022).



72

5.2 ETAPA 2 — ANALISE DE VARIACOES NOS PROCEDIMENTOS DE CURA DA
NBR 5751:2015

A partir dessa etapa iniciaram-se as analises de possiveis alteracdes nos
procedimentos padrbes de cura da NBR 5751 (ABNT, 2015) para obten¢cao do novo
método expedito. Como citado anteriormente, a norma vigente preconiza que 0sS
corpos de prova sejam curados de forma selada, a temperatura ambiente por 24 horas
e depois submetidos a cura térmica a 55°C por mais 144 horas (6 dias). Sendo assim,
buscou-se avaliar a possibilidade de submeter os corpos de prova diretamente na cura
térmica, sem deixa-los em temperatura ambiente nas 24 horas iniciais. Além disso,
diferentes temperaturas de cura, superiores e inferiores a preconizada pela norma,

foram analisadas com o intuito de acelerar o método para 1 ou 3 dias.

5.2.1 Curatérmica direta

Inicialmente buscou-se avaliar a possibilidade de submeter os corpos de prova
diretamente na cura térmica, ou seja, sem deixa-los durante as 24 horas iniciais em
temperatura ambiente. Como vantagem, tem-se a possibilidade de sujeitar os corpos
de prova desde o inicio a uma temperatura controlada, facilitando a execucédo do
ensaio e diminuindo a variabilidade dos resultados que poderiam surgir com variagdes
da temperatura ambiente de uma regido para a outra do Brasil, ou até mesmo de
periodos do ano diferentes numa mesma regido. Dessa forma, a cura térmica desde
0 principio facilita a comparacdo dos resultados e a uniformizacdo do meétodo
independente da regido/periodo do ano. Além disso, a operacionalizacdo do ensaio
se torna mais ampla, permitindo que o0 ensaio seja realizado em qualquer dia da
semana.

Diante do exposto, tracos de argamassa do tipo WPOZ, MPOZ e SPOZ foram
moldados e submetidos a diferentes procedimentos de cura. As argamassas referidas
como “5751” seguiram o procedimento de cura padrao da NBR 5751 (ABNT, 2015),
ou seja, 24 horas em temperatura ambiente e os demais dias em cura térmica a 55°C.
Ja as argamassas referidas como “55” foram submetidas a cura térmica direta a 55°C
até o dia do rompimento. A influéncia do procedimento de cura térmica direta ou nédo

também foi analisada em diferentes idades de rompimento (1, 3 e 7 dias). A Tabela
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18 apresenta os resultados de resisténcia a compressdo para as argamassas

ensaiadas.

Tabela 18 - Resultados de resisténcia a compressao das argamassas WPOZ, MPOZ e SPOZ
submetidas a diferentes procedimentos de cura (cura térmica direta ou cura padrdo 5751) para
diferentes idades de rompimento

Regime de Resisiunela c . Coeficiente de
Amostra| Idade compressado | Desvio Padréo -
cura variacao (%)
(MPa)
: 5751 0,37 0,02 5,91
1 dia
55 1,38 0,04 3,05
5751
WPOZ 3 dias 2,24 0,01 0,62
55 2,14 0,05 2,55
. 5751 2,86 0,10 3,66
7 dias
55 2,75 0,08 2,73
. 5751 0,78 0,02 2,69
1 dia
55 3,53 0,28 7,87
5751
MPOZ 3 dias 5.88 0.17 2,88
55 5,64 0,45 7,94
: 5751 7,27 0,39 5,41
7 dias
55 6,20 0,45 7,31
: 5751 1,19 0,09 7,77
1 dia
95 5,63 0,27 4,78
5751
SPOZ 3 dias 8,61 0.30 3,51
55 7,37 0,26 3,54
. 5751 10,38 0,40 3,89
7 dias
55 9,00 0,36 3,99

Fonte: A Autora (2022).

De acordo com os resultados, observa-se que a cura térmica direta a 55°C teve
efeito positivo na idade de 1 dia, como esperado, uma vez que temperaturas elevadas
tendem a acelerar a reacdo pozolanica. No entanto, percebe-se ainda que o0s
resultados de resisténcia a compressdo aos 3 e 7 dias para as argamassas
submetidas a cura direta foram inferiores aos observados na metodologia da NBR
5751 modificada, para todos os niveis de pozolanicidade.

As diferencas foram mais expressivas para argamassas SPOZ, com reducdes
na resisténcia ocasionadas pela cura térmica direta de 14,4% e 13,29% para 3 e 7
dias, respectivamente. Para o nivel de pozolanicidade médio (MPOZ), as reducdes
foram de 4% (3 dias) e 14,71% (7 dias). Por sua vez, para a WPOZ, as reducdes foram

de 4,46% para 3 dias e de 3,84% para 7 dias. A Figura 28 apresenta as curvas
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by

comparativas entre os resultados de resisténcia a compressdo das argamassas
submetidas a cura térmica direta (55°C) e a cura da NBR 5751 para os niveis de
pozolanicidade (a) WPOZ, (b) MPOZ e (c) SPOZ.

Segundo Lothenbach et al. (2007) o aumento da temperatura inicialmente
acelera a dissolucdo das fases do clinquer anidro que resulta em uma formagéo mais
rapida dos produtos de hidratacdo em pastas de cimento Portland. Comportamento
semelhante pode ser encontrado com cimentos pozolanicos, conforme demonstra o
trabalho de Abd-El.Aziz et al. (2012). Segundo o autor, temperaturas de cura
elevadas, especialmente acima de 35°C, aumentam a resisténcia das misturas nas
primeiras idades, tanto a compressao quanto a tracdo. Sendo assim, como forma de
acelerar as reacgdes iniciais dos materiais pozolanicos e obter resultados mais céleres
acerca da pozolanicidade de um material, € imprescindivel a utilizacéo da cura térmica
a temperaturas acima da temperatura ambiente.

No entanto, como visto anteriormente, a sujeicdo dos corpos de prova a cura
térmica a 55°C imediatamente apds a moldagem acabou prejudicando os resultados
de resisténcia a compressdo aos 3 e aos 7 dias. Deste modo, na proxima sec¢ao,
outras temperaturas de cura térmicas direta, superiores e inferiores a 55°C, foram
analisadas com o objetivo de responder 0s seguintes quesitos:

e Apesar da cura direta a 55°C ter sido prejudicial aos resultados de
resisténcia a compressado a 3 e 7 dias, 0 mesmo ocorreria para outras
temperaturas de cura?

e Ha alguma temperatura acima ou abaixo de 55°C que venha a

favorecer/acelerar os resultados de resisténcia a compressao?



Figura 28 - Comparacédo entre os valores de resisténcia a compressao de argamassas do tipo (a)
WPOZ, (b) MPOZ e (c) SPOZ submetidas ao procedimento padréo de cura da NBR 5751 x cura
térmica direta a 55°C para diferentes idades de rompimento (1, 3 e 7 dias)
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5.2.2 Andlise dainfluéncia da temperatura de cura nos resultados de resisténcia

acompressao

Inicialmente buscou-se analisar a resisténcia a compressédo aos 3 dias de
argamassas do tipo SPOZ quando submetidas a temperaturas de cura entre 40 e
75°C, a fim de selecionar uma faixa de temperatura que favoreca a reacao pozolanica
e posteriormente analisa-la para os demais niveis de pozolanicidade. A faixa de
temperatura escolhida para esta andlise buscou abranger temperaturas acima e
abaixo da preconizada pela NBR 5751 (55°C). O intervalo escolhido abrange
temperaturas de cura utilizadas em diferentes métodos, como no caso do método R?
modificado que analisa pastas de cimento e material pozolanico apos um periodo de
cura de 10 dias a 50°C, e do teste com cal modificado que submete argamassas de
material pozolanico e hidroxido de célcio a um regime de cura de 1 dia em
temperatura ambiente e 6 dias em uma estufa a 40°C. Basto et al. (2022) avaliaram
ainda os efeitos do aumento da temperatura de cura, em pastas contendo materiais
pozolanicos e hidroxido de célcio, na diminuicédo relativa da intensidade do pico de
hidréxido de célcio e ao final, a temperatura 65°C foi a que apresentou uma melhor
correlacdo entre o nivel de reatividade das pozolanas e o decréscimo do pico de
hidroxido de calcio aos 3 dias.

A Tabela 18 apresenta os resultados de resisténcia a compressao média aos 3
dias de 3 corpos de prova cilindricos do tipo SPOZ sujeitos a diferentes procedimentos
de cura. Foram confeccionadas argamassas do tipo SPOZ por terem sido as que
apresentaram maiores variacdes nos resultados de resisténcia a compressdo na
etapa anterior. Com relacéo a idade de rompimento, escolheu-se aos 3 dias por ser
uma das idades alvo do presente estudo, além de intermediaria entre 1 e 7 dias. As
argamassas do tipo “cura padrdao NBR 57517, foram curadas nas primeiras 24 horas
em temperatura ambiente e nos 2 dias restantes, foram levadas a estufa a 55°C. As
demais argamassas foram submetidas a cura térmica direta nas seguintes
temperaturas: 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70 e 75°C.

Analisando os resultados da Tabela 19, e tomando o valor de resisténcia a
compressdo da “cura padrdo NBR 5751” como referéncia, percebe-se que a cura
direta para temperaturas acima de 50 graus provocou uma queda acentuada nos
valores de resisténcia a compressao. Nota-se ainda que a medida que a temperatura

aumentou, essa queda se tornou mais expressiva, conforme apresenta a Figura 29.
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Apesar de temperaturas acima da ambiente acelerarem a reacdo pozolanica,
temperaturas de cura muito elevadas podem prejudicam o desempenho mecanico das
argamassas, comportamento esse que pode estar associado a fatores quimicos,
como interferéncia na estabilidade e na formacado de compostos hidratados, ou até
mesmo fatores fisicos, como a ocorréncia de microfissuras e aumento da porosidade
dos corpos de prova. Diante disso, a possibilidade de aumentar a temperatura de cura,
para valores acima de 55°C, para acelerar as reacdes pozolanicas, foi descartada

para o presente método.

Tabela 19 — Resultados de resisténcia a compressao média aos 3 dias de corpos de prova SPOZ
submetidas a diferentes temperaturas de cura

Areeire | REde Regime de Resisténcia a Desvio Coeficiente de

cura compresséao (MPa) padréo variacdo (%)
40°C 8,05 0,21 2,65
45°C 8,14 0,20 2,40
50°C 8,46 0,26 3,03

Cura padréao 8.61 0,30 -

SPOZ | 3dias —NBRS751

55°C 7,37 0,26 3,54
60°C 6,48 0,34 5,24
65°C 5,98 0,56 9,43
70°C 4,98 0,21 4,21
75°C 4,33 0,44 10,10

Fonte: A Autora (2022).

Figura 29 - Resisténcia a compressdo x temperatura de cura direta
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Fonte: A Autora (2022).
Observando os resultados de resisténcia a compressao para as temperaturas
entre 40 e 50 graus percebe-se que os valores obtidos com a cura direta foram
semelhantes ao valor encontrado utilizando a cura padrdao da NBR 5751. Sendo a

temperatura de 50 graus, a que mais se aproximou do valor encontrado pela
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argamassa padrdo. No entanto, levando em consideragcdo que, ao alterar as

temperaturas de cura, 0 comportamento das pozolanas com niveis de pozolanicidade

diferentes (WPOZ, MPOZ e SPOZ) pode nao ser exatamente o mesmo, decidiu-se

avaliar também para as argamassas WPOZ e MPOZ as faixas de temperatura de 40,

45 e 50°C. Além disso, a influéncia da cura térmica por periodos de tempos diferentes

(1,3 e 7 dias) também foi analisada. A Tabela 20 apresenta os resultados de

resisténcia a compressao medios das argamassas citadas.

Tabela 20 - Resultados de resisténcia a compressdo média de argamassas WPOZ, MPOZ e SPOZ

Amostra| Idade Cura Re5|ste~nC|a a Desv~|o Coeficiente de variacao (%)
compressédo (MPa) | padréo
40°C 0,89 0,06 6,92
1 dia 45°C 1,03 0,08 7,44
50°C 1,54 0,15 9,63
55°C 1,38 0,04 3,05
40°C 1,89 0,14 7,25
. 45°C 2,02 0,18 8,86
WPOZ | 3dias ["55c 2,14 0,06 2,59
55°C 2,14 0,05 2,55
40°C 2,52 0,05 1,90
7 dias 45°C 2,52 0,10 3,95
50°C 2,60 0,08 2,91
55°C 2,75 0,08 2,73
40°C 2,39 0,02 0,92
1dia 45°C 3,07 0,15 4,73
50°C 3,67 0,09 2,40
55°C 3,563 0,28 7,87
40°C 5,27 0,02 0,42
. 45°C 6,14 0,08 1,29
MPOZ | 3dias 5oec 6,03 0,11 1,90
55°C 5,64 0,45 7,94
40°C 7,19 0,16 2,19
7 dias 45°C 7,13 0,06 0,85
50°C 6,82 0,34 5,00
55°C 6,20 0,45 7,31
40°C 3,87 0,20 5,27
1dia 45°C 4,03 0,46 11,53
50°C 5,12 0,03 0,65
55°C 5,63 0,27 4,78
40°C 8,05 0,21 2,65
. 45°C 8,14 0,20 2,40
SPOZ | 3dias 5500 8,46 0,26 3,03
55°C 7,37 0,26 3,54
40°C 10,09 0,39 3,83
7 dias 45°C 9,89 0,47 4,74
50°C 9,47 0,29 3,08
55°C 9,00 0,36 3,99

Fonte: A Autora (2022).
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5.2.2.1 Influéncia da cura térmica para as idades de 1 e 3 dias e escolha da
temperatura de cura ideal para o novo método

A partir dos resultados obtidos na Tabela 20, foi possivel determinar a
temperatura de cura ideal para o0 novo método. Para tal, foram definidos como fatores
de decisao: (a) as idades de 1 e 3 dias como meta de periodo de ensaio, e (b) a
temperatura que proporciona a maior resisténcia a compressao nos trés niveis de
pozolanicidade. A escolha das idades de 1 e 3 dias como fator de deciséo foi feita de
acordo com o objetivo de ter um método expedito quando comparado ao método
tradicional, o qual determina a pozolanicidade aos 7 dias. E a definicdo da temperatura
otima para o novo método por meio da andlise dos maiores valores de resisténcia a
compressao se deve pelas vantagens com a relacdo a precisdo dos resultados, visto
gue valores menores apresentam maior variabilidade e podem néo ter significancia
adequada a depender da precisdo do equipamento de ensaio de resisténcia a
compressado. A Figura 30 relaciona a resisténcia a compressao em diferentes idades
(1 e 3 dias) com a temperatura de cura (40~55°C) de argamassas do tipo SPOZ,
MPOZ e WPOZ.

Figura 30 - Relacéo entre a resisténcia a compressao a 1 e 3 dias e a temperatura de cura (40, 45, 50
e 55°C) para argamassas do tipo SPOZ, MPOZ e WPOZ.
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Fonte: A Autora (2022).
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Inicialmente destaca-se que para todas as temperaturas analisadas, fica clara
a distincao da pozolanicidade entre as amostras (fraca, média e forte) tanto a 1 dia,
guanto aos 3 dias. No entanto, para padronizacao, maior precisao e eficiéncia do novo
método, a temperatura alvo escolhida sera a que apresentar maiores resultados de
resisténcia a compressao para os trés niveis de pozolanicidade, tanto para 1 dia,
guanto para 3 dias.

Percebe-se que na pozolana fraca (WPOZ), as maiores resisténcias foram
observadas nas amostras curadas a 50 e 55°C, tanto a 1 dia, quanto aos 3 dias de
idade. Aos 3 dias os valores a 50 e 55°C foram semelhantes, ja para 1 dia de idade,
a 50°C, a resisténcia foi 10% maior que a 55°C. Analisando o nivel de pozolanicidade
médio (MPOZ), percebe-se que para 1 dia de idade, a temperatura de 50°C foi a que
obteve um maior resultado de resisténcia a compressao, ja aos 3 dias as argamassas
curadas a 45 e 50°C tiveram desempenho semelhante.

Por fim, para o nivel de pozolanicidade forte, os resultados de resisténcia a
compressao a 1 dia foram maiores a medida que a temperatura aumentou, atingindo
seu maior valor em 55°C. No entanto, 0 mesmo comportamento nao foi verificado para
as argamassas com 3 dias, onde percebe-se uma queda acentuada no valor de
resisténcia a compressao a 55°C, sendo a temperatura de 50°C a que apresentou
melhores resultados dentre as demais temperaturas.

Ressalta-se ainda que como um dos intuitos do novo meétodo € a reducao do
tempo do ensaio, € de grande valia que a nova temperatura escolhida atinja em um
menor intervalo de tempo resultados préximos aos atingidos pela metodologia
tradicional da NBR 5751. Sendo assim, a Tabela 20, compara os valores de
resisténcia a compressao obtidos com a cura térmica direta a 40, 45, 50 e 55°C para
as idades de 1 e 3 dias, com o valor obtido com o procedimento padrdo da NBR 5751
(1 dia em cura ambiente e 6 dias em cura térmica a 55°C) para os 3 niveis de
pozolanicidade.

Analisando os resultados da Tabela 21, observa-se que as argamassas
curadas a 50°C apresentaram, em apenas 1 dia de cura, aproximadamente 50% do
valor de resisténcia obtido com a cura padrdao da NBR 5751 aos 7 dias, para todos os
niveis de pozolanicidade estudados. Além disso, as argamassas curadas por 3 dias a
50°C atingiram 75%, 83% e 82% do valor de referéncia (argamassa com cura padréo),

para os niveis de pozolanicidade fraco, médio e forte, respectivamente.
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Tabela 21 - Comparacédo percentual entre diferentes procedimentos e idades de cura com o
procedimento padrédo da NBR 5751 aos 7 dias

Regime de Porcentagem em
Amostra | Idade Q(J:ura relacdo a NBR 5751
(7 dias)
40 31%
. 45 36%
1 dia 50 54%
55 48%
WpPOZ 40 66%
. 45 71%
3 dias 50 7506
55 75%
40 33%
. 45 42%
1 dia 50 51%
55 48%
MPOZ 40 72%
. 45 84%
3 dias 50 83%
55 77%
40 37%
. 45 39%
1dia 50 49%
55 54%
SPOz 40 78%
. 45 78%
3 dias 50 8206
55 71%

Fonte: A Autora (2022).

Diante do exposto, conclui-se que para as idades de 1 e 3 dias a temperatura
de 50°C foi a que apresentou resultados mais satisfatérios para os trés niveis de
pozolanicidade estudados. Sendo assim, a aplicacdo do novo método sera realizada
com cura térmica direta a uma temperatura de 50°C, com idades de rompimento de 1
e 3 dias. Assim, tém-se o método rapido com 3 dias de idade e o método expedito
com 1 dia de idade, nos quais a diante serdo definidos os requisitos minimos de
resisténcia a compressao média para afirmar a pozolanicidade de um material por

meio de argamassas compostas de cal hidratada e material pozolanico.

5.2.2.2 Influéncia da cura térmica aos 7 dias e sugestéo para a NBR 5751:2015

No geral, é consensual que condicbes de cura em temperaturas elevadas
aceleram a reacdo das pozolanas, no entanto, uma duracdo prolongada, pode ter
efeitos deletérios sobre a estabilidade dos produtos de reacdo. Sendo assim, nesta

secdo foi avaliada a influéncia da temperatura de cura nos resultados de resisténcia a
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compressdo aos 7 dias de argamassas de cal e material pozolanico, visto que
dependendo da duracdo da cura, a temperatura podera influenciar os resultados de
forma diferente.

Inicialmente foram confeccionados corpos de prova cilindricos, submetidos aos
seguintes procedimentos de cura: cura padrdo NBR 5751 (um dia em temperatura
ambiente e seis dias em cura térmica a 55°C) e cura térmica direta a 40, 45, 50 e
55°C. A analise de temperaturas superiores a 55°C foi descartada, tendo em vista os
resultados da Tabela 18, onde o aumento da temperatura de cura acabou
prejudicando os resultados de resisténcia a compressao das argamassas ja aos 3 dias
de idade, e com o prolongamento do periodo de cura, a tendéncia seria acentuar ainda
mais esse comportamento. A Tabela 22 expde os resultados de resisténcia a

compressdo médios dos corpos de prova ensaiados.

Tabela 22 - Resultados de resisténcia a compressdo médios aos 7 dias das argamassas WPOZ,
MPOZ e SPOZ submetidas a diferentes procedimentos de cura

Amostra | Regime de cura Resistégcia a Destio Coeficignte de
compresséo (MPa) padrdo variacao (%)

40 2,52 0,05 1,90

45 2,52 0,10 3,95

WPOZ 50 2,60 0,08 2,91
55 2,75 0,08 2,73

5751/55 2,86 0,10 3,66

40 7,19 0,16 2,19

45 7,13 0,06 0,85

MPOZ 50 6,82 0,34 5,00
55 6,20 0,45 7,31

5751/55 7,27 0,39 5,41

40 10,09 0,39 3,83

45 9,89 0,47 4,74

SPOZ 50 9,47 0,29 3,08
55 9,00 0,36 3,99

5751/55 10,38 0,40 3,89

Fonte: A Autora (2022).

A partir do gréfico da Figura 31, que relaciona os resultados de resisténcia a
compressdo com o regime de cura adotado, percebe-se que a cura térmica direta a
40°C apresentou resultados bastante semelhantes com os da 5751/55 (cura padréo
da norma). Para a MPOZ e a SPOZ, os valores de resisténcia a 40°C atingiram 98%
e 97%, respectivamente, dos valores apresentados pelas mesmas argamassas com
cura padrdao 5751/55. Por sua vez, a argamassa WPOZ a 40°C atingiu
aproximadamente 90% do resultado de referéncia. Diante do exposto, a temperatura

de 40°C, passa a ser uma alternativa viavel para utilizacdo da cura térmica direta aos



83

7 dias, em substituicdo a cura padrdo da NBR 5751 a 55°C, facilitando a uniformizagéo

do método independente da regido ou até mesmo do periodo do ano, além de facilitar

a operacionalizacdo do ensaio, como ja mencionado anteriormente.

Figura 31 — Relagao entre a resisténcia a compresséao aos 7 dias de argamassas de cal e material
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Fonte: A Autora (2022).

Por fim, avaliou-se ainda a possibilidade de alterar apenas a temperatura,

mantendo o periodo de cura conforme preconiza a norma — 1 dia em temperatura

ambiente e os 6 dias restantes em cura térmica. Dessa forma, a Figura 32 compara

graficamente os resultados de resisténcia a compressao aos 7 dias de argamassas
do tipo SPOZ com cura padrao 5751 a 40°C e a 55°C.

Figura 32 - Gréfico resisténcia a compressao x regime de cura para a argamassa do tipo SPOZ
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Fonte: A Autora (2022).
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Analisando o grafico nota-se um aumento de 7% no valor de resisténcia a
compressdo da argamassa do tipo SPOZ com a diminuicdo da temperatura de cura
em 15°C. Comportamento semelhante foi encontrado por Kasaniya et al. (2019), onde
guatro das 5 pozolanas estudadas apresentaram valores de resisténcia a compressao
aos 7 dias, de argamassas contendo cal e pozolana, superiores quando curadas a
40°C. Sendo assim, demonstra-se que para um periodo de 7 dias, a cura térmica
direta a 40°C ou até mesmo a cura padréo 5751 a 40°C séo alternativas satisfatorias,
demonstrando comportamento comparavel ou até mesmo superior ao apresentado
pela cura padrdo 5751 a 55°C.

Apesar de nao ser o objetivo alvo do novo método manter o periodo de duracéo
do ensaio de 7 dias, esta secao € importante pois, em conjunto com a secao anterior,
evidencia a influéncia da temperatura de cura em conjunto com a duragcado da mesma
no andamento da reacdo pozolanica e, consequentemente nos resultados de
resisténcia a compressao. Os resultados corroboram com o entendimento majoritario
da comunidade académica no sentido de que periodos de cura prolongados em
temperaturas elevadas podem ter efeitos deletérios sobre a estabilidade dos produtos
de hidratagao.

5.2.3 Defini¢c&o dos novos indices de pozolanicidade

Anteriormente foram definidos os novos parametros do método proposto: cura
térmica direta a 50°C e idades de rompimento de 1 ou 3 dias. No entanto, ainda
precisam ser definidos 0os novos requisitos minimos para que um material seja

considerado pozolanico conforme a nova metodologia.

5.2.3.1 Definigdo dos novos indices de pozolanicidade — NBR 5751:2015 Modificada

Para a definicho da atividade pozolanica com cal hidratada na nova
metodologia é necessario iniciar a analise pela metodologia tradicional, no caso a
prevista na NBR 5751. No presente trabalho definiu-se essa atividade pozolanica com
cal hidratada como indice de Atividade Pozolanica (IAP). De acordo com a NBR 12653
(ABNT, 2014b), o IAP aos 7 dias deve ser maior ou igual a 6 MPa.

Inicialmente estimou-se matematicamente e com base nos experimentos

realizados neste trabalho, o IAP de 7 dias para 3 dias ou 1 dia de idade pela
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metodologia tradicional da NBR 5751. Para a estimativa foi utilizada a regresséao néo
linear para a evolucédo do IAP com a idade, sendo o modelo de Farazdaghi-Harris o
escolhido para essa andlise. Este mostrou-se adequado pelo fato de descrever que,
na idade inicial (ao realizar a mistura), o IAP é igual a zero. As Figuras 33 a 35
apresentam as curvas experimentais para cada um dos 3 niveis de pozolanicidade
estudados (fraco, médio e forte), representando a evolucdo do IAP com 1, 3 e 7 dias

de idade com a cura prevista pela NBR 5751.

Figura 33 - Curva experimental e andlise estatistica (confianca e previsao) para o nivel de
pozolanicidade fraco (WPOZ) conforme o procedimento da NBR 5751
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Fonte: A Autora (2022).
Para a escolha e analise dos novos IAPs adotou-se o intervalo de previsao

como parametro pois este extrapola os resultados das amostras ensaiadas no
presente trabalho e fornece uma previsao (com confianca determinada) para o IAP de
outras amostras nao ensaiadas, que possuam semelhanca com as estudadas. Sendo
assim, para o nivel de pozolanicidade fraco, observa-se que o limite inferior do
intervalo de previsdo estatistica (99% de confianca) para 1 dia de idade € muito
proximo do valor zero (0,11 a 0,63 MPa), o que era de se esperar, pelo fato da cura
nas primeiras 24 horas ser ambiente, sendo a estimativa para 1 dia de idade de dificil
determinacao. Ja para 3 dias de idade, tem-se um intervalo de previsdo de 1,99 a 2,48
MPa.

No caso do nivel de pozolanicidade médio (MPOZ) o intervalo de previsao do
IAP (99% de confianca) é de 0,36 a 1,20 MPa com 1 dia de idade e de 5,49 a 6,28
MPa aos 3 dias de idade. O intervalo de previsdo com 3 dias indica que, para uma
modificacdo da NBR 5751, com o intuito de se obter resultados mais expeditos, um

IAP de 5,5 MPa com 3 dias de idade seria seguro para afirmar que o material testado
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apresenta pozolanicidade no IAP tradicional aos 7 dias de idade (6 MPa) com 99% de
precisdo dentro dos limites estabelecidos neste trabalho. Analogamente, para 1 dia
de idade, um IAP igual a 0,65 seria suficiente para que um material fosse considerado
pozolanico, este valor é superior ao limite superior do nivel de pozolanicidade fraco
(0,63 MPa) e encontra-se dentro do limite do MPOZ. Neste caso, nao se pode utilizar

o limite inferior previsto para o0 MPOZ no valor de 0,36 MPa em funcao do limite

superior da previsdo da pozolana fraca ter um valor superior (0,63 MPa).

Figura 34 - Curva experimental e analise estatistica (confianca e previsdo) para o nivel de
pozolanicidade médio (MPOZ) conforme o procedimento da NBR 5751
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Fonte: A Autora (2022).
Figura 35 - Curva experimental e analise estatistica (confianga e previsdo) para o nivel de
pozolanicidade forte (SPOZ) conforme o procedimento da NBR 5751
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Fonte: A Autora (2022).

Por fim, para o nivel de pozolanicidade forte (SPOZ) observa-se que se fosse
adotado o IAP de 5,50 MPa aos 3 dias, os valores previstos com 3 dias de idade (7,84
a 9,39 MPa) estariam totalmente acima do estimado para utilizar a NBR 5751 de forma
mais expedita. No entanto, analisando o intervalo do SPOZ para 1 dia (0,44 a 2,04
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MPa), percebe-se que reduzir ainda mais o periodo de teste, com a determinagéo do
IAP com 1 dia de idade, ndo é seguro, pois, o intervalo de previsdo obtido ndo esta
totalmente acima do IAP de 0,65 MPa estabelecido com os resultados do nivel de
pozolanicidade médio. A Figura 36 ilustra os limites inferiores e superiores de cada
nivel de pozolanicidade e suas superposi¢cdes. Portanto, com base nesse
comportamento e em outros resultados obtidos neste trabalho, ressalta-se ainda mais
a decisdo de estabelecer uma cura selada térmica desde do inicio na nova

metodologia.

Figura 36 - Limites inferiores e superiores para os niveis de pozolanicidade WPOZ, MPOZ e SPOZ
para (a) 1 dia e (b) 3 dias
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Fonte: A Autora (2022).

5.2.3.2 Definicdo dos novos indices de pozolanicidade — Novo método

De forma semelhante ao realizado na se¢ao anterior, foram definidos os
requisitos minimos para que um material seja considerado pozolanico conforme a
nova metodologia. Os IAPs foram estimados estatisticamente utilizando o modelo de
Farazdaghi-Harris. As Figuras 37 a 39 apresentam as curvas experimentais para cada
uma das argamassas WPOZ, MPOZ e SPOZ representando a evolugéo do IAP com

1, 3 e 7 dias de idade através do novo método.
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Figura 37 - Curva experimental e analise estatistica (confianca e previsao) para o nivel de
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Analisando os resultados para nivel de pozolanicidade fraco, com a nova

metodologia, observa-se que o intervalo de previsdo estatistica (99% de confianca)

para 1 dia de idade é de 1,12 a 1,95 MPa, que sédo valores acima de zero de forma

estatisticamente segura. Para 3 dias de idade, tem-se um intervalo de previsado de

1,74 a 2,53 MPa, proximo ao observado nos resultados obtidos com a metodologia da

NBR 5751.

Figura 38 - Curva experimental e analise estatistica (confianca e previsdo) para o nivel de
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Fonte: A Autora (2022).
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No caso do nivel de pozolanicidade médio, observa-se um ganho expressivo

da resisténcia a compressao com 1 e 3 dias de idade. Este comportamento permitira

definir valores de IAP adequados para esta nova metodologia, pois, valores proximos

de zero acabam nédo sendo significantes na prépria resolucdo dos equipamentos
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(prensas hidraulicas) usualmente utilizados em laboratérios de construcdo civil.
Observa-se um intervalo de previsdo com significancia de 99% de 2,79 a 4,56 MPa
para 1 dia de idade e de 5,20 a 6,87 MPa para 3 dias. Comparando este intervalo,
com o da andlise realizada para tornar expedito a NBR 5751, observa-se que aos 3
dias de idade tém-se valores préximos (5,49 a 6,28 MPa) aos obtidos na nova
metodologia proposta.

Neste ponto da analise do novo método, pode-se definir o IAP minimo para que
um material seja considerado pozolanico, adequando para que um material testado
nao dé uma falsa pozolanicidade, para isto, deve-se observar o limite superior de
previsdo obtido na pozolana fraca e o limite inferior obtido na pozolana média. Para 1
dia de idade na nova metodologia, tem-se que a previsdo com significancia de 99%
do limite superior da pozolana fraca € de 1,95 MPa e que o limite inferior da pozolana
convencional € de 2,79 MPa. Como ndo ocorreu uma superposi¢cdo entre o limite
superior da pozolana fraca e o limite inferior da pozolana convencional, pode-se
afirmar que o material testado apresente pozolanicidade no IAP da nova metodologia
de 2,8 MPa com 1 dia de idade ira apresentar IAP tradicional aos 7 dias de idade maior
ou igual aos 6 MPa com 99% de precisao dentro dos limites estabelecidos neste
trabalho.

Para os resultados com 3 dias para a nova metodologia, de maneira anéloga a
analise com 1 dia, observa-se que néo existe superposi¢cao entre o limite superior da
pozolana fraca (2,53 MPa) e o limite inferior da pozolana média (5,20 MPa). Portanto,
com base nos resultados e andlises realizadas, define-se que o IAP exigido para
indicar a pozolanicidade do material testado seja igual ou maior do que 5,20 MPa aos
3 dias de idade para o novo método.

Por fim, observa-se ainda que o intervalo de previsao da pozolana forte foi igual
a 4,20 — 6,05 MPa para 1 dia de idade e de 7,58 — 9,35 MPa para 3 dias, totalmente
acima do intervalo obtido na pozolana convencional, ndo havendo superposicao de
valores, conforme ilutra a Figura 40, que apresenta os limites inferiores e superiores

de cada nivel de pozolanicidade.
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Figura 39 - Curva experimental e analise estatistica (confianca e previséo) para o nivel de

pozolanicidade forte conforme o novo método

=
N

Idade (dias)= 1
Confianca |Harris Model
= 10 ° y= 512
% L Inferior| 4,72
- : Superior| 5,53
o 8
a
& Previsdo |Harris Model
4 —=reas
g 6 y=| 512
8 L] Inferior| 4,20
® 4 R 1 Superior 6,05
c=

2 0,101 + 0,094 * idade ~1,547
s R2= 0,99
]
B 2
w
O
o

0

0 1 2 3 4 5 6 7 8

Idade (dias)

Fonte: A Autora (2022).
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Figura 40 - Limites inferiores e superiores para os niveis de pozolanicidade WPOZ, MPOZ e SPOZ

para (a) 1 dia e (b) 3 dias
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Fonte: A Autora (2022).

Sendo assim, percebe-se que a nova metodologia proporcionou vantagens

para andlise da pozolanicidade para além do fato de ser realizada no modo expedito,

pois, 0 aumento dos valores por meio da cura térmica permitiu a diferenciacéo nitida

entre os resultados da pozolana fraca, média e forte, sem superposicao de intervalos.

A Tabela 23 apresenta os limites de previsao para cada nivel de pozolanicidade além

do requisito minimo para que um material seja considera pozolanico conforme a NBR

5751 antecipada e a nova metodologia.



91

Tabela 23 - Limite de previsdo para cada nivel de pozolanicidade e requisito minimo para que um
material seja considerado pozolanico conforme a NBR 5751 antecipada e a nova metodologia

NEIR 2t 2005 Nova metodologia

Nivel de pozolanicidade Modificada
1 dia 3 dias 1 dia 3 dias
Fraco ou
n&o pozolanico 0,11-0,63 | 1,99 - 2,48 1,12-1,95 1,74 - 2,53
Médio 0,36 - 1,20 | 5,49 - 6,28 2,79 - 4,56 5,20 - 6,87
Requisito minimo para
gue um material seja - 5,50 2,80 5,20

considerado pozolanico

Forte ou superpozolana | 0,44—-2,04 | 7,84-9,39 | 4,20-6,05 7,58 -9,35

Fonte: A Autora (2022).
Ainda de acordo com a Tabela 23, é possivel determinar um requisito minimo,

ou seja, um valor de resisténcia a compressdo minimo, para que um material seja
considerado superpozolanico aos 3 dias. Para a metodologia da NBR 5751:2015
Modificada, levando em consideragdo o limite inferior do nivel de pozolanicidade, o
requisito pode ser fixado em 7,8 MPa. J& para a hova metodologia, este valor € de 7,6
MPa. Sendo assim, seria possivel determinar se um material € superpozolanico ou

nao ja aos 3 dias de idade.
5.3 ETAPA 3 — VALIDACAO DO METODO

Apo6s definidos os novos requisitos minimos para que um material seja
considerado pozolanico conforme a nova metodologia — 1 dia (2,8 MPA) e 3 dias (5,2
MPa), nove materiais cimenticios, dentre eles o metacaulim (MTC), a terra diatomacea
(TD), a cinza volante (CV), a silica ativa (SA), duas cinzas do bagaco de cana
calcinadas, com diferentes superficies especificas (CBCA1000 e CBCA1300) e trés
lodos téxteis, um in natura e os demais calcinados em 700 e 800°C (LOTEX-IN,
LOTEX700, LOTEX800), e um material inerte, o filer calcéario, foram avaliados
conforme a NBR 5751:2015 modificada, a NBR 5752:2014 e o método proposto, a fim
de verificar a correlacdo e a adequacdo da nova metodologia aos métodos fisicos

tradicionais.

5.3.1 Resultados NBR 5751:2015 Modificada e novo método

Para realizacdo desta etapa foram moldados 9 corpos de prova de cada

amostra, sendo 3 curados conforme a NBR 5751 e rompidos aos 7 dias e 6 curados
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conforme a nova metodologia, sendo 3 rompidos com 1 dia e os demais rompidos aos
3 dias. Os resultados de resisténcia a compressdo média dos corpos de prova
encontram-se na Tabela 24.

Analisando os resultados, percebe-se que dos 9 materiais analisados, 4 sao
considerados pozolanicos de acordo com a NBR 5751. S&o eles: a silica ativa, as
duas cinzas do bagaco de cana calcinadas com superficies especificas de 1000 e
1300 m#/kg e o metacaulim, pois, apresentaram valores de resisténcia a compressao
médios superiores a 6 MPa - requisito minimo imposto pela NBR 12653
(ABNT, 2014b) para que um material seja considerado pozolanico, segundo a
metodologia da NBR 5751. A Figura 41 apresenta graficamente os resultados de
resisténcia a compressado para atividade pozolanica com cal aos 7 dias dos 10

materiais analisados.

Tabela 24 - Resultados de resisténcia a compressao médios de 3 corpos de prova cilindricos,
a/l=0,65, conforme a NBR 5751 (7 dias) e o novo método proposto (1 e 3 dias)

Amostra indice de Atividade Pozolanica - IAP (MPa)
NBR 5751 - 7 dias | Novo método - 3 dias | Novo método - 1 dia

CV 4,00 0,46 0,13
SA 17,26 21,56 9,61
TD 4,78 1,77 0,53
CBCA 1000 6,23 5,42 0,88
CBCA 1300 10,29 8,76 2,01
MTC 13,84 11,69 6,67
FC 0,00 0,00 0,00
LOTEX IN 0,30 0,21 0,10
LOTEX 700 0,55 0,40 0,29
LOTEX 800 0,45 0,28 0,19

Fonte: A Autora (2022).
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Figura 41 — Resisténcia a compressédo dos materiais cimenticios suplementares - conforme a NBR
5751 (7 dias)
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Fonte: A Autora (2022).

Para as argamassas submetidas aos procedimentos da nova metodologia, aos
3 dias de idade, dos materiais analisados, novamente, apenas o metacaulim, a silica
ativa, a CBCA 1000 e a CBCA 1300 foram classificados como pozolanicos. Estes
materiais apresentaram um indice de atividade pozolanica (IAP) maior que 5,20 MPa,
requisito minimo definido nas seg¢des anteriores para garantir um IAP de no minimo 6
MPa aos 7 dias conforme a metodologia padrao da NBR 5751. No entanto, ao analisar
os resultados de resisténcia a compressdao do novo método com 1 dia de idade,
percebe-se que utilizando o IAP de 2,80 MPa, apenas a silica ativa e 0 metacaulim

seriam considerados pozolanicos, conforme ilustra a Figura 42.

Figura 42 - Resisténcia a compressédo dos materiais cimenticios suplementares — conforme a nova
metodologia (1 e 3 dias)
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Fonte: A Autora (2022).
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5.3.2 Resultados NBR 5752:2014

Foram moldados ainda 6 corpos de prova de cimento e material cimenticio
suplementar, conforme a NBR 5752:2014, para cada amostra, com excecado da CBCA
1000 e da CBCA 1300, que foram moldadas no trabalho de Torres (2019) e os
resultados foram utilizados no presente trabalho. Os resultados de resisténcia a
compressao média aos 28 dias e o indice de desempenho com cimento Portland aos
28 dias dessas argamassas estao dispostos na Tabela 25.

ANBR 12653 (ABNT, 2014b) define que para que um material seja considerado
pozolanico, a partir da metodologia ha NBR 5752, seu indice de desempenho com
cimento (icimento) deve ser igual ou superior a 90%. Sendo assim, analisando os
resultados, dos materiais analisados, apenas o metacaulim, a silica ativa e a CBCA
1300 foram considerados pozolanicos, conforme ilustra Figura 43.

Tabela 25 - Resultados de resisténcia a compressao média aos 28 dias de argamassas moldadas
com cimento e material cimenticio suplementar conforme a NBR 5752

Amostra Resistérrrlcéidaiaa(cl\;lngy))resséo ici(,g/z;m
Argamassa de referéncia 39,95 100,00%
CcVv 26,08 65,29%
SA 50,43 126,23%

TD 30,78 77,06%
*CBCA 1000 33,10 82,85%
*CBCA 1300 36,58 91,55%
MTC 46,47 116,31%

FC 27,08 67,78%
LOTEX IN 20,93 52,39%
LOTEX 700 28,18 70,55%
LOTEX 800 28,08 70,29%

*Retirado de Torres (2019)
Fonte: A Autora (2022).
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Figura 43 — indice de desempenho com cimento (lcimento) dOS materiais ensaiados
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Fonte: A Autora (2022).

5.3.3 Correlagéo entre a NBR 5751 Modificada, NBR 5752 e 0 novo método

Por fim, de acordo com os resultados obtidos, estabeleceu-se uma comparacéao
entre as NBRs 5751:2015 Modificada e 5752 e o0 hovo método, tanto aos 3 dias quanto
com 1 dia, a fim de verificar a adequagcao da metodologia proposta aos meétodos fisicos
tradicionais. Ao analisar os resultados dos ensaios da NBR 5751 e do novo método
proposto aos 3 dias, observa-se que todos os materiais que se engquadraram no
requisito de pozolanicidade pela NBR 5751 também o foram pela nova metodologia,
conforme ilustra a Figura 44. Dessa maneira, 0 método acelerado com 3 dias
possibilitou uma clara distingdo entre os materiais pozolanicos e 0s inertes, néao

apontando falsos positivos.
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Figura 44 — Resisténcia & compresséo pela NBR 5751 x resisténcia a compressao pela nova
metodologia aos 3 dias
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Fonte: A Autora (2022).

No entanto, a mesma correlacdo néo foi verificada entre a NBR 5751 e a nova
metodologia com 1 dia de idade. A CBCA 1000 e a 1300 foram classificadas como
pozolana pela NBR 5751, mas nao foram pela nova metodologia com 1 dia, conforme
exp0Oe a Figura 45. Sendo assim, 0 método expedito € mais restritivo que a NBR 5751,
posto que apenas materiais considerados como superpozolanas, como € o caso do

metacaulim e da silica ativa, foram considerados pozolanicos.

Figura 45 - Resisténcia a compressao da NBR 5751 x resisténcia & compressédo da nova metodologia

com 1 dia
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Fonte: A Autora (2022).
A Figura 46 apresenta os valores percentuais de resisténcia a compressao aos

3 dias e a 1 dia pela nova metodologia em relacdo aos resultados obtidos pela NBR
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5751 aos 7 dias do metacaulim, da silica ativa, da CBCA 1000 e da CBCA 1300.
Percebe-se que aos 3 dias, todos os resultados encontrados pela nova metodologia
foram de no minimo 84% do valor encontrado pela NBR 5751 aos 7 dias. Ja para 1
dia, no novo método, os valores de resisténcia a compressao variaram entre 14% e
56% do apresentado aos 7 dias pela referida norma. Para o metacaulim e a silica ativa
gue sao considerados superpozolanas e apresentam uma alta velocidade de reacao
inicial, com 1 dia de idade, os valores ja representaram aproximadamente 50% do
obtido com a NBR 5751 aos 7 dias. No entanto, 0 mesmo comportamento n&o foi
verificado para a cinza do bagaco de cana, uma vez que os valores a 1 dia pelo novo

método foram bem abaixo dos apresentados aos 7 dias (14~19%).

Figura 46 - Comparacao percentual entre os resultados de resisténcia a compressédo do metacaulim,
da silica ativa, da CBCA 1000 e da CBCA 1300 pela NBR 5751 e pelo novo método (1 e 3 dias)
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Fonte: A Autora (2022).

Diante do exposto, aos 3 dias de idade com cura térmica direta a 50°C (método
acelerado) é possivel estabelecer uma boa indicacéo do IAP aos 7 dias (NBR 5751).
Este fato em conjunto com os argumentos apresentados ao longo do trabalho
corrobora positivamente para a utilizacdo da nova metodologia aos 3 dias na distingéo
entre materiais pozolanicos e inertes de forma rapida, pratica e confiavel.

No entanto, percebe-se ainda que os percentuais apresentados com 1 dia de
idade pela nova metodologia variaram bastante dependendo da velocidade de reacéo
da pozolana, sendo muito baixos para as pozolanas que possuem uma atividade de
reacdo mais lenta, como no caso da cinza do bagaco de cana, com resultados de
resisténcia a compressao de 0,88 MPa e 2,01 MPa para CBCA 1000 e CBCA 1300,
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respectivamente. Esse fator, atrelado a ndo correlagédo da classificacdo dos materiais
estudados no presente trabalho como pozolanicos pela NBR 5751 e pela nova
metodologia com 1 dia, inviabilizam, por hora, a analise da pozolanicidade através da
resisténcia & compressdo com apenas 1 dia de idade de forma confiavel e segura.
Uma alternativa seria ajustar o IAP de 1 dia (2,8 MPa) que foi adotado na sec¢éo
5.2.3.2, uma vez que o mesmo foi calculado a partir de argamassas contendo filer e
metacaulim, e este ultimo por ser considerado uma superpozolana e possuir alta
velocidade de reacao inicial, pode ter tornado o critério de pozolanicidade com 1 dia
muito restritivo. Porém, adotar valores de IAP muito baixos (menores que 1 MPa) pode
prejudicar a precisdo e a confiabilidade do método, pois os resultados estariam mais
sensiveis a variagcdes do meio como precisdo da prensa, manuseio do operador,
dentre outras.

Por outro lado, o método expedito com 1 dia demonstrou ser bastante eficaz
para as superpozolanas. Para o metacaulim e a silica ativa os valores de resisténcia
a compressao foram, respectivamente, 6,67 e 9,61 MPa, sendo muito superiores ao
IAP minimo estabelecido de 2,8 MPa. Permitindo atestar com seguranca o carater
pozolanico desses materiais com apenas 1 dia de idade. Por ultimo foi possivel ainda
estabelecer uma correlagdo entre o novo método proposto com 1 e 3 dias e a NBR
5752, conforme apresentam as Figuras 47 e 48.

Com base nos graficos, observa-se que a CBCA 1300, a silica ativa e o
metacaulim foram considerados pozolanicos tanto pela NBR 5752:2014 quanto pelo
novo método aos 3 dias de idade. No entanto, apesar da NBR 5752:2014 levar em
consideracao tanto o efeito pozolanico quanto o efeito filer, e a NBR 5751:2015 e o
novo método levarem em consideracdo apenas o efeito pozolanico, a CBCA 1000
(icimento = 82,85%) foi considerada pozolanica pela NBR 5751:2015 e pelo novo método
com 3 dias e nao o foi pela NBR 5752:2014. Isso porque a revisao da NBR 5752 de
2014 tornou o critério de pozolanicidade bastante restritivo, uma vez que o indice de
desempenho minimo com cimento Portland (icimento) passou de 75% (NBR 5752:1992)
para 90% (NBR 5752:2014), pois, na revisdo de 2014, a relacdo agua/ligante foi
fixada. Com relacéo a nova metodologia com 1 dia de idade, apenas o metacaulim e

a silica ativa foram considerados pozolanicos por ambas as metodologias.
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Figura 47 - Correlagéo entre 0 icimento da NBR 5752 e 0s resultados de resisténcia & compressao pela
nova metodologia com 1 dia
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Fonte: A Autora (2022).

Figura 48 - Correlacéo entre o icimento da NBR 5752 e os resultados de resisténcia a compressao pela
nova metodologia com 3 dias
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Fonte: A Autora (2022).

A partir dos resultados das Figuras 47 e 48, nota-se que o método desenvolvido
no presente trabalho € bastante eficiente ao predizer a pozolanicidade de um material
ja aos 3 dias de idade, apresentando correlagcdo com os resultados de resisténcia a
compressao aos 7 dias conforme a NBR 5751:2015 e aos 28 dias conforme a NBR
5752:2014 (com excecdo apenas da CBCA 1000). Por sua vez, a utilizacdo da nova
metodologia com apenas 1 dia de idade se mostrou, por hora, inviavel para predizer
de forma segura a atividade pozolanica de uma ampla gama de materiais. ISso porque
as reacoes pozolanicas com apenas 1 dia de idade variam bastante de acordo com a
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velocidade de reacdo do material, podendo levar a falsos negativos, restringindo,
dessa forma, o uso de materiais potencialmente pozolanicos. No entanto, para
superpozolanas, que possuem alta velocidade de reacdo inicial, pela nova
metodologia, com apenas 1 dia de idade, ja foi possivel obter cerca de 50% do valor
de resisténcia a compressao aos 7 dias pela metodologia da NBR 5751, possibilitando

prever o carater pozolanico desses materiais de forma célere e confiavel.
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6 CONCLUSOES

A seguir, serdo abordadas as consideracdes finais do estudo de acordo com a

analise dos resultados e algumas sugestdes para trabalhos futuros.
6.1 CONSIDERAQOES FINAIS

Nesta dissertacao, foi proposto um novo método acelerado para avaliacao da
pozolanicidade de materiais cimenticios suplementares, com base na NBR
5751:2015.

Verificou-se que o regime e a temperatura de cura influenciaram diretamente
no desempenho mecanico de argamassas com cal e material pozolanico. A utilizacéo
da cura térmica direta a 55°C prejudicou os resultados de resisténcia a compressao
dos corpos de prova tanto a 3 dias quanto a 7 dias, quando comparada ao
procedimento padrdo da NBR 5751:2015, para todos os niveis de pozolanicidade
estudados. Ao analisar argamassas submetidas a outras temperaturas de cura
térmica direta, superiores e inferiores, a 55°C, percebeu-se que temperaturas de cura
acima de 50°C diminuiram significativamente o desempenho mecéanico dos corpos de
prova, descartando dessa forma, a utilizagdo de temperaturas de cura direta
superiores a 55°C para 0 novo meétodo.

Observando os resultados de resisténcia a compressdo das argamassas
WPOZ, MPOZ e SPOZ quando submetidas a temperaturas inferiores a 55°C (40, 45
e 50°C), verificou-se que as argamassas curadas a 50°C apresentaram o melhor
desempenho para 1 e 3 dias de idade. Em apenas 1 dia de cura, foi possivel obter
aproximadamente 50% do valor de resisténcia obtido com a cura padrdo da NBR 5751
aos 7 dias. Além disso, com 3 dias de idade, as argamassas curadas a 50°C atingiram
75% (WPOZ), 83% (MPOZ) e 82% (SPOZ) do valor de referéncia (argamassa com
cura padrao). Dessa forma, fixou-se 0s novos parametros do método proposto: cura
térmica direta a 50°C e idades de rompimento de 1 (método expedito) e 3 dias (método
acelerado).

Estimou-se estatisticamente, através de uma regressao nao linear, utilizando o
modelo de Farazdaghi-Harris, indice de atividade pozolanica (IAP) para o método

acelerado (3 dias) e o método expedito (1 dia), utilizando para tanto o intervalo de
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previsdo. Os IAPs escolhidos foram de 2,8 MPa para o método expedito e 5,2 MPa
para o método acelerado.

Ao final, nove materiais cimenticios suplementares e um material inerte foram
ensaiados conforme a NBR 5751:2015 modificada, a NBR 5752:2014 e o método
proposto, a fim de verificar a correlacdo e a adequacdo da nova metodologia aos
métodos fisicos tradicionais. Todos 0s materiais que se enquadraram no requisito de
pozolanicidade pela NBR 5751 também o foram pela nova metodologia aos 3 dias
(MTC, SA, CBCA 1000 e CBCA 1300). Porém, para o método expedito, apenas o
metacaulim e a silica ativa atingiram o IAP minimo de 2,8 MPa para que fossem
considerados pozolanicos.

Aos 3 dias, todos os resultados encontrados pelo método acelerado foram de
no minimo 84% do valor encontrado pela NBR 5751 aos 7 dias. No entanto, com 1
dia, os percentuais referentes aos resultados da NBR 5751, variam bastante (14% -
56%) ndo estabelecendo um padrdo. Percebeu-se que para materiais com uma alta
velocidade de reacdo inicial, como no caso do metacaulim e da silica ativa, com
apenas 1 dia de idade ja foi possivel obter cerca de 50% da resisténcia a compressao
aos 7 dias. No entanto, para materiais com uma velocidade de reagcdo mais lenta,
Como no caso da cinza do bagago de cana, os valores com 1 dia ndo ultrapassaram
20% do referencial.

Observou-se que a cinza do bagaco de cana calcinada a 1300 m#/kg, a silica
ativa e o metacaulim foram considerados pozolanicos tanto pela NBR 5752:2014
guanto pelo novo método aos 3 dias de idade. Porém a CBCA 1000 foi considerada
pozolanica pelo método com 3 dias, pela NBR 5751:2015 e ndo o foi pela NBR
5752:2014. Isso se deve, provavelmente, ao alto icimento (90%) estabelecido pela atual
redacdo da norma que aumentou em 15% o critério anteriormente adotado pela NBR
5752:1992 (75%), 0 que por si s6, ndo inviabiliza a utilizacdo da metodologia proposta
na presente dissertacdo com 3 dias de idade. Com relacdo ao método expedito (1
dia), apenas o MTC e a SA foram considerados pozolanicos por ambas as
metodologias.

Por fim, conclui-se que a utilizacdo da cura térmica direta a 50°C possibilitou a
classificagdo dos materiais em inertes/pozolanicos ja aos 3 dias de idade, de forma
pratica e célere. Contudo, a utilizagcdo da nova metodologia com 1 dia de idade

mostrou-se viavel apenas para avaliar o carater pozolanico de superpozolanas, sendo
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inviavel, por hora, para predizer de forma segura a atividade pozolanica dos demais

materiais.

6.2 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir do desenvolvimento da presente dissertacao sugerem-se alguns pontos

gue podem ser abordados em trabalhos futuros para aprofundamento do tema e

aprimoramento do método, séo eles:

Analisar o comportamento microestrutural de pastas contendo cal e material
pozolanico quando submetidas a diferentes procedimentos de cura, incluindo o
procedimento padrdo da NBR 5751 e o método proposto nessa dissertacao,
utilizando técnicas de difracéo de raios-x e termogravimetria.

Estudar a viabilidade de otimizar a relacdo cal/pozolana do método,
modificando o critério de dosagem da NBR 5751;

Analisar uma quantidade maior de materiais, com diferentes velocidades de
reacao pozolanica, para avaliar a possibilidade de escolha de um IAP com 1
dia que permita classificar de forma confiavel um material como pozolanico ou
inerte;

Correlacionar os resultados obtidos com o0 novo método com o desempenho
mecanico aos 180 dias de argamassas compostas de cimento e material
pozolanico;

Realizar ensaios aos 2 e 4 dias para o fortalecimento do ajuste da curva

modelo, aumentando assim, a forca da andlise estatistica.
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APENDICE A — PROCEDIMENTO DA APLICACAO DO NOVO METODO -
DETERMINACAO DA ATIVIDADE POZOLANICA COM CAL A 1 OU 3 DIAS

1. Materiais e Dosagem da Argamassa
Conforme a ABNT NBR 5751:2015
2. Execucéao do Ensaio
2.1 Mistura dos materiais
Conforme ABNT NBR 5751:2015
2.2 Moldagem dos corpos de prova
Conforme NBR 7215:2019
2.3 Cura dos Corpos de Prova
A cura térmica em estufa deve ser realizada nos proprios moldes que devem
permanecer selados até o desmolde. O periodo de cura sera de 1 dia (24
horas) ou 3 dias (72 horas) na temperatura de 50°C. Apds esse periodo, os
corpos de prova devem ser desmoldados, capeados (quando possivel) e
rompidos de acordo com a NBR 7215:2019.
3. Resultado
3.1 Calculos
A resisténcia a compressao média sera calculada pela média dos valores de
resisténcia a compressao de no minimo 3 corpos de prova, conforme NBR
7215:2019.
3.2 Requisitos Minimos
Para que um material seja considerado pozolanico, seu valor de resisténcia a

compressao médio deve atender aos requisitos da Tabela 26.

Tabela 26 - Limite minimo de pozolanicidade conforme o Novo Método

Nova método

Requisito minimo para 1dia 3 dias
gue um material seja
considerado pozolanico 2 80 MPa 520 MPa

Fonte: Autora (2022).
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APENDICE B — ANALISE DA CORRELACAO ENTRE CORPOS DE PROVA
CILINDRICOS E CUBICOS PARA ARGAMASSAS COM CAL E MATERIAL
POZOLANICO

De forma complementar ao estudo, avaliou-se também a possibilidade de
utilizacdo de corpos de prova cubicos (4x4x4cm) em substituicdo aos cilindricos
(5x10cm) em ensaios de determinacdo da pozolanicidade com cal. Como vantagem,
destaca-se a possibilidade de obtencdo de uma maior quantidade de resultados para
uma mesma quantidade de argamassa produzida, além de beneficios com relagéo a
cura selada e ao acabamento final dos corpos de prova, dispensando o preparo do
topo dos corpos-de-prova (capeamento, retificacdo, entre outros).

O entendimento da relacdo entre os resultados obtidos em corpos de prova
cubicos e cilindricos é bastante consolidado para concretos, com 0s corpos-de-prova
cubicos apresentando valores superiores aos cilindricos, como dispde a EN 206 (CEN,
2013). No geral, a comunidade europeia adota os corpos-de-prova cubicos para testes
em argamassas e concretos, estabelecendo uma relacao entre as resisténcias obtidas
em cilindricos e cubicos da ordem de 0,80. No entanto, neste estudo, faz-se
necessario estabelecer uma relacdo prépria, pois, (a) trata-se de misturas sem
cimento Portland e (b) com valores de resisténcia bem abaixo dos observados em
concretos.

Foram confeccionadas misturas de argamassas do tipo SPOZ, MPOZ e WPOZ
e para a mesma mistura, foram moldados corpos de prova cilindricos e cubicos. Ao
todo as argamassas foram submetidas a quatro diferentes procedimentos de cura, sao
eles: cura padrao NBR 5751 (1 dia em temperatura ambiente e os demais em cura
térmica a 55°C), cura direta a 55°C, cura direta a 40°C e cura padrao NBR 5751, mas
com temperatura de cura de 40°C, ambas para 1, 3 e 7 dias.

A Figura 49 apresenta um grafico que relaciona resisténcia a compressao dos
corpos de prova cilindricos com os cubicos, (a) por idade de rompimento e (b) de

forma geral para todas as idades analisadas.
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Figura 49 - Relacdo dos valores de resisténcia a compressado de corpos de prova cilindricos x cubicos
(a) por idade de rompimento (b) para todas as idades
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Fonte: A Autora (2022).

De acordo com os resultados, adotou-se uma correlacao linear com origem no
valor zero para que ocorra coeréncia no ajuste adotado. Dentro dos limites deste
trabalho, pode-se afirmar que os valores obtidos nos corpos-de-prova cilindricos séo
aproximadamente 10% menores do que os obtidos nos corpos-de-prova cubicos.
Observa-se que ocorre uma variabilidade maior desta relacao nos valores obtidos com
1 dia de idade, provavelmente em razdo da magnitude dos resultados em uma idade

tao inicial.



