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RESUMO

A utilizacdo de materiais cimenticios suplementares (MCS), conhecidos na
literatura brasileira como adigdes minerais, em substituicdo ao cimento Portland foi
um avanco muito importante para o desenvolvimento de materiais cimenticios. O
presente trabalho visa caracterizar as misturas ternarias de cinza do bagaco da cana-
de-acucar (CBCA) in natura, metacaulim (MTC) e cal hidratada, assim como a possivel
pozolanicidade dentre as composi¢cdes de CBCA e metacaulim, para que 0S mesmos
sejam utilizados como adicdo ao cimento Portland. Para isto, foram preparadas 21
composicdes diferentes entre os materiais de 0 a 100% de teor de CBCA in natura e
Metacaulim, com variagdes de 5 em 5% entre os materiais, variando de 100% CBCA
até 100% Metacaulim, para ensaios com a cal hidratada. Para ensaio com o cimento
Portland, foram realizadas as analises apenas dos 10, 20, 30, 50, 60, 75 e 100% de
CBCA in natura em composicdes com o MTC. Os resultados microestruturais obtidos
pelos difratogramas demonstraram um consumo maior de hidroxido de célcio a
medida que a porcentagem de metacaulim aumentava e o teor de cinza de bagaco de
cana-de-acuUcar diminuia. Esta tendéncia se repetiu para os resultados dos ensaios
de resisténcia a compresséo com cal, verificando-se que uma substituicdo de até 55%
CBCA in natura em misturas ternarias com o metacaulim e cal hidratada, pode ser de
forma indireta considerado um material pozolanico. Acima disso, as misturas nao séo
consideradas pozolanicas conforme o limite de 6MPa determinado pela norma. Ja
para o ensaio de resisténcia a compressao com o cimento aos 28 dias, normatizado
pela NBR 5752 (ABNT, 2014), constatou-se que as composi¢des contendo as cinzas
com até 60% de CBCA in natura em misturas com metacaulim podem ser
consideradas pozolanicas. Desta forma, ha possibilidade de produzir um material
pozolanico a partir de uma composicao ternaria com a mistura de um material de baixo
potencial como a CBCA, um material de alta reatividade (metacaulim) e cal hidratada
para utilizacdo como materiais pozolanicos. Portanto, € possivel solucionar o
problema da CBCA que gera residuos sem destinacdo em todo o Brasil e no Estado

de Pernambuco.

Palavras-chave: cinza do bagaco da cana de acucar; metacaulim; materiais

cimenticios suplementares; pozolana.



ABSTRACT

The use of supplementary cementitious materials (SCM), known in the Brazilian
literature as mineral additions, to replace Portland cement was a very important
advance for the development of cementitious materials. The present work aims to
characterize the ternary mixtures of sugarcane bagasse ash (SCBA) in natura,
metakaolin (MK) and hydrated lime, as well as the possible pozzolanicity among the
compositions of SCBA and metakaolin, so that they can be used as addition to Portland
cement. For this, 21 compositions were prepared in different combinations of materials
of 100% content of SCBA and Metakaolin, with variations of 5 in 5% between the
materials, for tests with hydrated lime. For testing with Portland cement, analyzes were
performed only of 10, 20, 30, 50, 60, 75 and 100% of CBCA in natura in compositions
with MTC. The microstructural results obtained by the diffractograms showed a greater
consumption of calcium hydroxide as the percentage of metakaolin increased and the
ash content of sugarcane bagasse decreased. This trend was repeated for the results
of the compressive strength tests with lime, verifying that a substitution of up to 55%
SCBA in natura in ternary mixtures with metakaolin and hydrated lime can be indirectly
considered a pozzolanic material. Above that, the mixtures are not considered
pozzolanic according to the limit of 6MPa determined by the standard. As for the
compressive strength test with cement at 28 days, standardized by NBR 5752 (ABNT,
2014), it was found that the compositions containing ash with up to 60% of SCBA in
natura in mixtures with metakaolin can be considered pozzolanic. In this way, it is
possible to produce a pozzolanic material from a ternary composition by mixing a low
potential material such as SCBA in natura, a high reactivity material (metakaolin) and
hydrated lime for use as pozzolanic materials. Therefore, it is possible to solve the
problem of SCBA that generates waste without destination throughout Brazil and in the

State of Pernambuco.

Keywords: sugarcane bagasse ash; metakaolin; supplementary cementitious

materials; pozzolan.
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1 INTRODUCAO

Os recursos naturais sdo amplamente utilizados como matéria-prima
principalmente na construgao civil, que corresponde a um dos setores produtivos
gue mais movimenta a economia. Como consequéncia dos ciclos produtivos,
impactos ambientais sdo gerados e nesse contexto, ao longo do tempo surgiram
pesquisas direcionadas na busca por materiais alternativos que minimizem
esses impactos e desenvolvam novas tecnologias ao mercado (SALLABERRY,
2019).

Na construcao civil, a maior parte das emissdes de dioxido de carbono (CO32)
resultantes do consumo do concreto € atribuida ao cimento Portland, que em sua
producdo possui varias fontes de geracdo de CO: vinculadas ao processo
(FROHLICH, 2019). Calcula-se que a fonte maior de contribuicdo de emissfes
na producdo do cimento Portland sdo as emissdes devidas ao consumo
energético para o aquecimento do forno de clinquerizacdo, que chega a
temperaturas de 1450 °C, seguida pela descarbonatacédo do calcério durante a
sinterizacdo da matéria-prima resultando em 6xido de calcio e a liberacdo do
diéxido de carbono (METHA e MONTEIRO, 2014).

A utilizacdo de materiais cimenticios suplementares (MCS), conhecidos na
literatura brasileira como adic6es minerais, em substituicdo ao cimento Portland
foi um avanc¢o muito importante para o desenvolvimento de novos materiais com
propriedades cimenticias (KAWASHIMA et al., 2013). Esse conceito de material
cimenticio suplementar € usado para minimizar as emissfes de dioxido de
carbono. A enorme quantidade de residuos agricolas como cinza do bagaco da
cana-de-acucar (CBCA), cinza da casca de arroz, entre outras, e residuos
industriais, estdo sendo utilizadas atualmente como substituicdo parcial do
cimento Portland.

A cinza do bagago da cana-de-acucar € um importante subproduto da producao
de acucar e alcool. No processo de extracéo do caldo da cana-de-agucar a partir
da moagem, uma grande quantidade de bagaco é gerada, em torno de 30% da
cana moida. No Brasil, cerca de 95% desse bagaco sdo queimados em caldeiras
para geracdo de vapor, produzindo, como residuo, a cinza do bagaco da cana-

de-acucar. Esse produto, na maioria das vezes, € descartado de maneira
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inadequada, sem adotar praticas propicias, podendo-se gerar sérios problemas
ambientais (FERNANDES et al., 2015). Diversos estudos tém sido realizados
para investigar a influéncia da substituicdo parcial do cimento por cinza do
bagaco da cana-de-acUcar nas propriedades de pastas, argamassas e
concretos. Este residuo geralmente requer um tratamento mecéanico ou térmico
para atingir as propriedades fisicas e quimicas e a classificacdo necessaria para
uso como adi¢cdo pozolanica no concreto, podendo produzir um aumento na
resisténcia quando usado como MCS (CORDEIRO et al., 2011, CORDEIRO et
al. 2016).

Por outro lado, Yurdakul et al. (2014) e Schlorholtz (2004) em seus estudos
afirmam que a incorporacdo de grandes quantidades de um Unico tipo de
material cimenticio suplementar pode ter efeitos colaterais negativos. Nesses
casos, uma solucao possivel é usar uma mistura ternaria, que € uma combinacéao
de trés materiais cimenticios que sao misturados para equilibrar propriedades

mecéanicas e durabilidade.

Dentre as adi¢cdes minerais mais utilizadas em misturas binarias ou ternarias
destaca-se o metacaulim. Este é considerado um material altamente reativo,
além de possuir uma alta superficie especifica e elevado teor de material amorfo,
caracteristicas que aumentam a reatividade. Sua utilizagdo tem como beneficio
uma melhoria da microestrutura, que traz como consequéncia maiores
resisténcias mecanicas e durabilidade. Esses beneficios tém origens em efeitos
quimicos e fisicos (SOUSA, 2019). A adicao de cal hidratada (HL) em misturas
cimenticias também pode ser usado porque melhora a resisténcia inicial devido
a reacao pozolanica com a cinza volante e com silica ativa, por exemplo (ANJOS
et al., 2019).

Com isto, pretende-se inovar na producdo de um material pozolanico a partir de
uma composicdo ternaria com a mistura de um material de baixo potencial
pozolanico como a CBCA, um material de alta reatividade (metacaulim) e cal
hidratada. Desta forma, espera-se que seja solucionado o problema da CBCA

gue gera residuos sem destinacdo em todo o Brasil.
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1.1 CONTEXTO E JUSTIFICATIVAS

No Estado de Pernambuco, existem residuos de processos industriais que sao
caracteristicos da regido, como o bagaco de cana-de-agUcar, e que Sao poucos
abordados por estudos para a sua aplicacdo na construcao civil. Desta forma,
esta pesquisa visa gerar conhecimento cientifico para contribuir para a reducao
do impacto ambiental causado pela geracdo da CBCA. Espera-se contribui¢cdes
diretas, como o avanco na fronteira do conhecimento na area de fabricacéo de
pozolana a partir da CBCA, sustentabilidade industrial e durabilidade dos
compostos cimenticios produzidos com este residuo. Este € um tema pouco
estudado na regido. Dessa forma, este estudo pode ajudar a reduzir o impacto
ambiental gerado pela producédo de etanol, possivelmente agregando valor as
propriedades dos compostos cimenticios produzidos, por ser um material com
potencial pozolanico. Este projeto espera ter uma grande contribuicédo a favor da
sustentabilidade, que é o estudo da viabilidade de emprego da CBCA, um rejeito

proveniente da producédo do etanol, na confeccdo de compostos cimenticios.
1.2 OBJETIVO

O objetivo geral dessa dissertacao € caracterizar as misturas ternarias de cinza
do bagaco da cana-de-acucar, metacaulim e cal hidratada, assim como a
possivel pozolanicidade dentre as composi¢cdes de CBCA e metacaulim, para

gue os mesmos sejam utilizados como adi¢cdo ao cimento Portland.
Dentre os objetivos especificos constam:

e Avaliar a reacdo pozolanica em pastas de hidroxido de célcio, cinza do
bagaco da cana-de-acucar in natura e metacaulim, a partir do ensaio de
Difracdo de Raios X por meio da andlise da reducéo dos picos principais
de hidroxido de célcio e formacéo de Silicatos de Calcio Hidratados (C-S-
H);

e Analisar os parametros de pozolanicidade para as misturas ternarias
através dos resultados dos ensaios de indice de atividade pozolanica
(IAP) com cal (ABNT NBR 5751, 2015) e com cimento Portland (ABNT
NBR 5752, 2014);
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e Avaliar a correlacao entre os resultados do indice de atividade pozolanica
com cal e indice de atividade pozolanica com cimento Portland.
¢ |dentificar as potenciais composi¢cdes entre 0 CBCA e o Metacaulim para

a producédo de um novo material pozolanico.

1.3 ESTRUTURA DO TRABALHO

No primeiro capitulo sdo apresentados conhecimentos introdutérios ao tema
bem como as justificativas e o objetivo do estudo a serem alcancados. No
segundo capitulo contém a revisdo bibliografica contemplando todos os
conceitos gerais sobre o tema. Inicialmente, é apresentada todas as definicdes
sobre misturas terndrias, adicdes pozolanicas e os materiais utilizados nesse
estudo. Também sdo apresentados alguns métodos diretos e indiretos para
determinacao da pozolanicidade dos materiais.

No terceiro capitulo contém todo o programa experimental da pesquisa, no qual
séo descritas e detalhadas todas as etapas do estudo. A partir do planejamento
experimental, sdo expostos 0s materiais utilizados, bem como suas propor¢cées
nas misturas, juntamente com a metodologia utilizada no preparo e ha execucao

dos ensaios.

No quarto capitulo sdo apresentados os resultados a respeito das misturas
ternarias, indicando a partir das analises, quais composi¢cdes possuem um
potencial pozolanico para utilizacdo como adigcdes minerais. No quinto capitulo
contém as conclusfes obtidas a partir do estudo dos materiais e das analises
realizadas em todo o desenvolvimento da dissertacdo, bem como propostas para
estudos futuros sobre o tema estudado. Posteriormente s&o indicadas as

referéncias bibliogréficas utilizadas para maior entendimento sobre o tema.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

O Cimento Portland € o material de construcdo mais utilizado e tem enormes
aplicacdes em areas residenciais, comerciais e industriais. Contudo, apesar de
possuir inUmeras vantagens, também contribui para as emissdes globais de CO:2
em aproximadamente 4-8% (YADAV et al.,, 2020). Em 2020, no Brasil, o
consumo de cimento fechou o ano com 10,6% de crescimento, totalizando 60,6
milhdes de toneladas, resultando em um consumo per capita de 286 kg/hab/ano
(SNIC, 2020).

A producéo do clinquer consome uma quantidade consideravel de matéria-prima
e energia, e libera uma grande quantidade de CO: pela decomposicdo do
carbonato de célcio para a producao das fases minerais do clinquer. Para reduzir
o0 impacto ambiental, foram feitas tentativas para encontrar substitutos para o
cimento como a utilizacdo dos materiais cimenticios suplementares (MCS)
(ABRAO, 2019).

2.1 MATERIAIS CIMENTICIOS SUPLEMENTARES

Uma das principais finalidades dos materiais cimenticios suplementares é a
diminuicdo da emisséo total de CO2 nos concretos, a partir da diminui¢cdo do teor
de clinquer nos cimentos. Visto que a descarbonatacéo do calcario para produzi-
lo € a principal fonte de CO2 na industria do cimento. No ambiente industrial,
essa caracteristica se torna cada vez mais importante com a crescente
preocupacdao da sustentabilidade. Visto que a indastria do cimento € responsavel
por aproximadamente até 8% das emissfes totais de CO2 no mundo, sendo
cerca de 5% resultado do processo de descarbonatacéo e até 3% relativos aos

combustiveis utilizados para aquecer os fornos (SOUSA, 2019).

Segundo a NBR 12653 (ABNT, 2014), os materiais pozolanicos sao materiais
silicosos ou silicaluminosos que, por si s6, possuem pouca ou nenhuma
propriedade cimentante, mas, quando finamente divididos e na presenca de
umidade, reagem quimicamente com o hidréxido de calcio, a temperatura
ambiente para formar compostos com propriedades cimentantes. E comum
avaliar a reatividade dos MCS como uma medida de analisar seu desempenho

potencial em materiais cimenticios (KOLAWOLE et al., 2021).
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Para melhor entendimento dos materiais suplementares, faz-se necessaria a
compreensao da classificacdo das misturas. Dessa forma, estudos variam a
quantidade de elementos aplicando nas misturas dois, trés e quatros
componentes, sendo classificados como misturas binarias, ternarias e
multicomponentes, respectivamente (NUNES, 2010). Portanto alguns efeitos na
microestrutura e na durabilidade podem ser citados neste tipo de mistura. De
acordo com Massana et al. (2018) outros efeitos ainda séo preponderantes, bem
como, efeito fisico promovido pela distribuicdo granulométrica, gradual e
continua que € gerado por meio do uso de nano e microparticulas, demonstrando
o efeito fisico que as particulas das adicbes minerais podem apresentar. Ainda,
a altissima reatividade, pureza e amorficidade dessas adicdes pode promover
um efeito quimico muito intenso, capaz de sintetizar uma maior quantidade de
silicato de calcio hidratado (LI et al., 2017, 2018; OLTULU e SAHIN, 2014).

2.2 POZOLANAS

As pozolanas podem ser divididas em dois grandes grupos, naturais e artificiais,
conforme a sua origem (Figura 1). As naturais sdo materiais caracterizados pelo
elevado teor em silica amorfa, sendo possivel fazer a sua diviséo relativa a sua
origem: vulcéanica, sedimentar ou mista (MASSAZZA, 1998). Por outro lado, as
pozolanas artificiais dividem-se em subprodutos e residuos industriais, que
quando passam por processos quimicos (aquecidos a temperaturas entre 0s
500°C e os 900°C) e processos fisicos, podem passar a ter propriedades
pozolanicas (RODRIGUES, 2004).
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Figura 1 - Fluxograma da classificacdo das pozolanas
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Fonte: Massazza (1998)

2.2.1 Cinza do bagaco da cana-de-acucar (CBCA)

A cinza do bagaco da cana-de-acgucar foi pesquisada como um material
cimenticio suplementar em mais de cem publicacdes, com as primeiras
pesquisas realizadas no ano de 1992 (KOLAWOLE et al.,, 2021). Os autores
Mehrotra e Masood (1992) afirmaram que a cinza do bagaco deve ser
considerada um material pozolanico como as outras pozolanas convencionais
pois, as suas pesquisas revelaram que a cinza possui dois tercos de silica
contida em sua composi¢cado quimica. Com isso, a CBCA pode ser utilizada em

misturas com cal para serem utilizadas como argamassa.

A enorme quantidade de residuos industriais ou agroindustriais como escoria de
metal, cinza de combustivel, casca de arroz, CBCA, estao sendo obtidos a partir
de energia geracgéo, usinas de acucar, industrias metallrgicas e ndo metalicas.
Esses residuos industriais levam a varios problemas de descarte e
armazenamento (CHUSILP et al., 2009). Referente ao residuo de CBCA, por
exemplo, estimasse que o0 setor sucroenergético brasileiro produz anualmente
2,5 milhdes de toneladas de residuo (KHALIL et al., 2021).
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Os residuos industriais ou agroindustriais ricos em silica e alumina séo preferidos
como materiais cimenticios suplementares devido a sua disponibilidade em
abundancia, por exigirem um processamento minimo, e possuirem atividade

pozolanica superior (YADAV et al., 2020).

Uma vez que a CBCA é composta por silica altamente reativa, pode ser utilizada
como materiais pozolanicos em concreto ao invés de descarta-lo. Geralmente,
as cinzas brutas do bagaco consistem principalmente em silica (60-75%), 6xido
de potéssio, 6xido de calcio e outros 6xidos menores (YADAV et al., 2020). A
cinza do bagaco da cana-de-acucar atua como um material pozolanico devido a
silica amorfa, silica cristalina parcial e silica amorfa alumina e ferrita. Esses
oxidos pozolanicos sdo os principais 6xidos que reagem quimicamente com a
Portlandita [Ca(OH)2 — CH] durante a hidratacdo do cimento, gerando reagdes
pozolanicas com formacdo de silicato de calcio hidrato de aluminato
(KOLAWOLE et al., 2021).

De acordo com Cordeiro e Kurtis (2017), ao analisarem a pozolanicidade da
CBCA sugerem que a reatividade desse residuo, ou seja, a hidratacdo mais
rapida na idade precoce, esta associada com a finura enquanto a atividade
pozolanica da CBCA, ou seja, o consumo do hidréxido de célcio (CH) esta

associada a silica amorfa.

A hidratacdo da CBCA como Portlandita (da hidratacdo do cimento) é por muitas
vezes avaliada por um sistema de CBCA com cal e a microestrutura das
composicdes analisadas por métodos analiticos como Difracdo de Raios X,
Analise termogravimétrica (TGA), Espectroscopia no infravermelho com
transformada de Fourier (FTIR) e Microscopio eletrénico de varredura (MEV) +
EDS (KOLAWOLE et al., 2021). Alguns estudos investigaram a reacao de
hidratacdo da CBCA com CH e agua. O principal produto relatado € o silicato de
calcio hidratado (C—S—H), que aparentam ser aglomerac¢des amorfas densas que
podem ser correlacionadas com o C-S—H da hidratacdo do cimento Portland
mas com uma baixa relacdo CaO/SiO2 (FRIAS e VILLAR-COCINA, 2007;
SOUZA et al., 2012).

Quanto a sua andlise cristalografica, a CBCA pode conter fases cristalinas

principalmente como quartzo e cristobalita. Estas fases cristalinas s&o
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normalmente consideradas como nao reativo a sua atividade pozolanica.
Enquanto o cristobalita se origina da queima da CBCA, grande parte do quartzo
€ proveniente da contaminacao devido a areia e pode ser superior a 50% (XU et
al., 2018).

2.2.2 Metacaulim

O metacaulim € um material que permite a passagem do estado hidratado do
caulim para o desidratado, através da desidroxilagdo da molécula da caulinita
provocada pelo aquecimento (PERIM, 2013). Ainda, este € considerado um
produto amorfo (ndo cristalino) resultante do processo de desidroxilacdo da
caulinita, através da calcinacdo em temperaturas controladas (GARDOLINSKI,
2003). Quanto as dimensdes do metacaulim, as particulas podem ter diametros
proximos a 1,5um (METHA e MONTEIRO, 2014) e area superficial entre 10 e
20m2/g (SOUSA, 2019).

A utilizacdo do metacaulim para uso com cimento Portland é normatizado no
Brasil pela NBR 15894 (ABNT, 2010). Na Tabela 1, podemos observar 0s

requisitos fisicos e quimicos para o material em concretos, argamassas e pastas.

Tabela 1 — Requisitos quimicos e fisicos

Componente Unidade Limite Método de
ensaio
SiO; % >244,0e<650 ABNT NBR NM 22
ou
ABNT NBR 14656
Al>O3 % 232,0e<46,0 ABNTNBRNM
11-2
ou
ABNT NBR 14656
CaO + MgO % <15 ABNT NBR NM
11-2
ou
ABNT NBR 14656
SO3 % <1,0 ABNT NBR NM 16
Na.O % <0,5 ABNT NBR NM 17
Equivalente alcalino em Na,O % <15 ABNT NBR NM 17
Umidade % <20 ABNT NBR NM 24
Perda ao fogo % <40 ABNT NBR NM 18
Residuo na peneira com abertura % <10,0 ABNT NBR
de malha de 45 um 15894-3
indice de desempenho com % =105 ABNT NBR
cimento aos 7 dias 15894-2
indice de atividade _pozolénica MY Ca(0H)2/gmaterial =705 ABNT NBR 15895
Chapelle (opcional)
Area especifica B.E.T. (opcional) m2.gl >15 ASTM C-1069

Fonte: Adaptado ABNT NBR 15894 (2010)
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Segundo Haheem et al., (2021), o metacaulim difere principalmente da maioria
dos outros materiais pozolanicos devidos & sua alta reatividade com a cal e sua
capacidade de acelerar a hidratacdo. A silica e a alumina contidas na pozolana
tém a tendéncia de reagir com a cal produzida durante a hidrata¢cdo do cimento
na presenca de 4gua, formando produtos cimenticios. Astutiningsih et al., (2018)
acrescenta que o metacaulim quando usado como substituto parcial do cimento
portland, reage com o hidréxido de calcio (Ca(OH)2) resultando em Silicato de
calcio hidratado (C-S-H), bem como produzindo fases adicionais contendo
alumina, algumas sendo cristalinas. Estas incluem CsAH13, C3AHs, C2ASHs.

O metacaulim atua na cinética da hidratacdo do cimento de duas formas
distintas. A primeira € como efeito filer, que abrange mecanismos fisicos de
aumento de velocidade de reacdo. A outra forma de atuacdo é como um efeito
quimico resultante diretamente das reacdes quimicas da adicao,
compreendendo a reacao pozolanica (SOUSA, 2019). Os estudos de Shehab EI-
din et al., (2017) verificaram o desempenho mecanico de concretos com teores
de metacaulim entre 0 e 50%. Foi observado que 15% de metacaulim apresentou
0S maiores valores de resisténcia. Kalpokaite-Dickuviene et al., 2019 em seus
estudos indicaram que o desenvolvimento da resisténcia a compressdo das
cinzas de incineracdo em composic¢des bindrias é lento. Todavia, quando usado
com Metacaulim, as composi¢cdes tendem a exibir resisténcias mecanicas

semelhantes a pasta de referéncia.

2.3 METODOS DE DETERMINAQAO DA POZOLANICIDADE

Os meétodos para a avaliagdo da pozolanicidade podem ser definidos como
diretos, quando avaliam a variacéo do teor de Ca(OH)2 pelo tempo, ou indiretos,
a medida que medem as propriedades fisicas e mecéanicas dos compostos com
materiais pozolanicos (FERREIRA, 2015). Dentre os métodos diretos, pode-se
citar o método de Chapelle modificado, Método de Frattini, Difrag&o de raio X e
Andlise termogravimétrica (ATG) como exemplos de ensaios para a
determinacdo da atividade pozolanica. J& os ensaios de indice de Atividade
Pozoléanica (IAP), calorimetria e condutividade elétrica, sdo exemplos de

meétodos indiretos para se medir/verificar a pozolanicidade do material.
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2.3.1 Métodos diretos

Dentre os métodos diretos para determinacéo do indice de atividade pozolanica
dos materiais, tem-se o método Chapelle modificado. Este método permite
observar a capacidade do material pozolanico em fixar o hidroxido de calcio pela
acao pozolanica, para a formacao de compostos hidratados (HOPPE FILHO et
al., 2017). A NBR 15895 (ABNT, 2010), nomeada “Determinag¢do do teor de
hidroxido de calcio fixado — Método Chapelle modificado”, especifica um
procedimento por meio da determinacdo do teor de hidréxido de célcio fixado
pela pozolana por meio de solucdes de hidroxido de célcio. No procedimento,
ensaia-se uma solucdo apenas com hidroxido de calcio e outra solucdo com
proporcdo de 1g de pozolana para 1g de Ca(OH)2, a uma agitacdo durante
16 £1 h e a uma temperatura de 90 = 5 °C. Raverdy et. al., (1980) estabelece
que o valor minimo para classificacdo da adicdo mineral como material
pozolanico é de valores de consumo de cal superiores a 330mg CaO/g de adicao

(equivalente a 436 mg Ca(OH)2/g de adicao).

Ao analisar amostras de metacaulim, Medina (2011) avaliou a capacidade de
fixacdo de cal do material com diametro médio das particulas de 9,05 um e
obteve o consumo de 999,24 mg Ca(OH)2 / g de metacaulim, comprovando-se
gue se trata de um material com elevada atividade pozolanica. Hoppe Filho et
al.,, (2017) afirma que a capacidade de fixar cal ndo depende apenas das
caracteristicas fisicas das particulas, mas também da composi¢do quimica e a
constituicdo da fracdo amorfa, caracteristicas relevantes para a definicdo da

atividade pozolanica do material.

Outro método para determinacéo do indice de pozolanicidade é o por meio de
titulacdo quimica, o método de Fratini, regulamentado no Brasil pela norma NBR
5753 (ABNT, 2016). O teste de Fratini avalia a pozolanicidade de cimentos
pozolanicos, por meio da comparacdo das concentracdes dissolvidas dos ions
calcio presentes em uma solucdo aquosa, apés um periodo fixado, e a
quantidade de ions calcio capaz de saturar uma solucdo de mesma alcalinidade.
Assim, o resultado é positivo quando a concentracao de ions calcio na solucao
for menor do que a concentracdo saturada. Esse método pode determinar as
concentragfes dissolvidas dos ions Caz+ e hidroxidos OH em uma solucgéo
aquosa contendo cimento e a pozolana teste (BASTO, 2018; FROHLICH, 2019).
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Esta técnica € largamente utilizada na literatura para estudos com diferentes
tipos de adi¢des pozolanicas (FROLICH, 2019; IRASSAR et al., 2014; TIRONI et
al., 2013), bem como também para analises de composi¢cdes e comparacao de
testes (DONATELLO et al., 2010; FERNANDES, 2018).

O ensaio de difracdo de Raio X é uma técnica que permite a avaliacdo da
estrutura cristalina do material, a partir do padrdo de picos com intensidades
variaveis em determinados angulos caracteristicos. A verificacdo da reatividade
da pozolana é realizada a partir da andlise das fases amorfa e cristalina da silica
presente no material, uma vez que 0S materiais que possuem uma maior
guantidade de silica amorfa possuem uma maior reatividade (SNELLINGS,
2016; QUARCIONI et al.,2015). Com relacdo as possiveis analises obtidas por
esse ensaio, Snellings et al. (2016) afirmam que a técnica é utilizada para
identificar as fases cristalinas dos materiais anidros, como a portlandita
(hidroxido de célcio), calcita (CaCOs), etringita (sulfoaluminato de calcio
hidratado) e quartzo, como também as fases do cimento hidratado. Porém, com
relacéo as fases das misturas hidratadas, muitas vezes ocorre a sobreposicao

de picos e é dificil a identificacdo entre os compostos formados.

A analise termogravimétrica (ATG) consiste em um método que possui um
elevado potencial para analisar a atividade pozolanica, visto que é util para
estimar a quantidade de hidroxido de calcio (Ca(OH)2) em materiais a base de
cimento Portland (SOARES, 2017). No ensaio de termogravimetria, a amostra €
submetida a uma temperatura controlada, ao mesmo tempo que se mede a
variacdo da massa em funcao da temperatura. A medida em que a concentracao
de Ca(OH)2 diminui, aumenta-se a quantidade de silicato de célcio hidratado (C-
S-H) e de aluminato de célcio hidratado (C-A-H) (TIRONI et al. 2014).

2.3.2 Métodos indiretos

Os métodos indiretos para determinagédo da pozolanicidade de um material sdo
fundamentados em funcédo de uma das propriedades resultantes do composto
analisado (MARTINS, 2018). A caracterizacdo das adicbes minerais do tipo
pozolana esta baseada, na pratica, em métodos indiretos de quantificacdo do
potencial reativo por meio do indice de atividade pozolanica (IAP) com cal

hidratada aos 7 dias ou com o cimento Portland aos 28 dias, conforme
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preconizam as normas NBR 5751 (ABNT, 2015) e NBR 5752 (ABNT, 2014)
(HOPPE FILHO, 2017).

O critério mais comum de avaliar a pozolanicidade de forma indireta € por meio
da resisténcia a compressdo de argamassas compostas com misturas do
aglomerante e de pozolanas (BASTO, 2018). A metodologia de ensaio
normatizada pela NBR 5751 (ABNT, 2015) preconiza um procedimento de
avaliacdo da resisténcia aos 7 dias de argamassas compostas com cal hidratada
e a pozolana que se deseja avaliar. Neste procedimento sao confecionados 3
corpos de prova cilindricos de 5x10 cm com um quantitativo composto por cal
hidratada, pozolana, areia e agua deionizada para atingir uma consisténcia de
225 £ 5 mm. A norma 12653 (ABNT, 2014) afirma que para o material ser
considerado uma pozolana, os resultados dos ensaios de resisténcia a

compressdo devem apresentar um valor maior ou igual a 6 Mpa.

O indice da atividade pozolanica também pode ser obtido de forma indireta
através do ensaio proposto pela NBR 5752 (ABNT,2014), no qual sdo analisados
0s resultados da resisténcia a compressdo aos 28 dias, de argamassas
compostas com misturas da pozolana com cimento Portland. A norma preconiza
que o indice de desempenho da pozolana (Icimento) seja calculado a partir da
razao entre a resisténcia média (fcB) de quatro a seis corpos de prova cilindricos
de dimensdes 5x10 cm, moldados a partir de um quantitativo que determina que
para a argamassa B possua 25% de material pozolanico em substituicdo ao
cimento Portland, e a resisténcia média (fcA) de uma mesma quantidade de
corpos-de-prova com argamassas de referéncia, como pode-se observar na
equacéao X. O quantitativo possui proporcdes e quantidades ja fixadas em norma
e o indice de consisténcia determinado para a argamassa B é de + 10 mm do
obtido pela argamassa de referéncia (A). Como resultado do ensaio, para que o
material seja considerado pozolanico, o indice de desempenho da argamassa B

deve ser maior que 90% do resultado obtido para a argamassa de referéncia.

A considerar o consumo do hidréxido de célcio como um indicativo da atividade
pozolanica, Luxan et al. (1989) propés uma metodologia de analise a partir da
condutividade elétrica de uma solucdo saturada de hidroxido de calcio a uma

temperatura de 40°C. A partir do experimento, verificou-se que a condutividade
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elétrica diminuiu durante os primeiros 120 minutos e depois estabilizou. A partir
dessa metodologia, diversos autores pesquisaram adaptacfes para esse ensaio
ao analisarem o tempo que a condutividade continua a diminuir propondo até
85.000s (SILVA, 2016; VILLAR COCINA 2005). Luxan et al. (1989) nos seus
estudos, propos valores para classificacdo do material analisado com base na
variacdo da condutividade, como pode ser observado na Tabela 2. O resultado
do ensaio pode ser obtido ao calcular a diferenca da condutividade nos tempos

inicial e final, comparando com os parametros propostos (TAVARES, 2019).

Tabela 2 - Avaliacdo da atividade polozana do material

Variacdo da condutividade (mS/cm) Classificagdo do material
Menor que 0,40 N&o pozolana
Entre 0,40 e 1,20 Pozolana variavel
Maior que 1,20 Boa pozolana

Fonte: Adaptado de Luxan et al. (1989)

Outro método indireto de estudar a pozolanicidade dos materiais em misturas
com cimento Portland, é o ensaio de calorimetria isotérmica. Relativamente as
reacoes de hidratacdo do cimento, a aplicacéo desta técnica tem como objetivo
avaliar a cinética e duracdo dessas interacfes (SCRIVENER et al., 2016). Os
resultados podem ser obtidos através de duas curvas, a primeira relacionando
tempo e taxa de calor em mW por grama de ligante e a segunda relacionando o

tempo e o calor acumulado em Joule por grama (ABRAO, 2019).
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3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo séo apresentados os materiais e métodos utilizados durante todo
periodo experimental dessa pesquisa. O intuito do programa experimental é
descrever a metodologia utilizada em cada etapa de pesquisa, indicando as
propor¢cdes de composi¢cOes estudadas, a descricao de todos os procedimentos
para preparacdo e ensaio das amostras, bem como a caracterizacdo dos
materiais empregados. Os ensaios foram realizados no Laboratorio de
Tecnologia dos Aglomerantes - UFPE, com excec¢éo do ensaio de Fluorescéncia
de Raios X executado no Nucleo de Estudos Geoquimicos - Laboratério de
Is6topos Estaveis — UFPE e o ensaio de Granulometria a Laser realizado no

Laboratério de Tecnologia Mineral - UFPE.

3.1 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Na primeira etapa do programa experimental, as analises fisicas dos materiais
pulverulentos foram realizadas a partir dos ensaios de massa especifica pelo
frasco Le Chatelier (ABNT NBR 11513, 2016), superficie especifica pelo Método
Blaine (ABNT NBR 16372, 2015) e a granulometria a laser. A caracterizacao
fisica do agregado miudo foi feita a partir do ensaio de granulometria e do ensaio
de densidade especifica. As analises quimicas foram executadas a partir do
ensaio de fluorescéncia de raio X e a analise cristalografica por meio do ensaio
de difracdo de raio X. Posterior aos ensaios de caracteriza¢cdo e analise quimica,
em uma segunda etapa do estudo, foram elaborados o0s ensaios para
determinacao da pozolanicidade do novo material desenvolvido na pesquisa a
partir dos ensaios de difracdo de raio X, atividade pozolanica com cal aos 7 dias
e determinacéo da atividade pozolanica com cimento aos 28 dias. Na Figura 2,
se apresenta uma sintese descritiva das etapas experimentais para a

caracterizacdo dos materiais e analise da atividade pozolanica das misturas.
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Figura 2 — Fluxograma experimental.
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Fonte: Autora (2022).

3.2 MATERIAIS

3.2.1 Cinza do bagac¢o da cana-de-agucar

A cinza utilizada foi proveniente do bagaco da cana-de-acucar produzida pela
Usina Petribu, localizada na Zona Rural do municipio de Lagoa de Itaenga em
Pernambuco. No processo de moagem, a cinza do bagaco da cana-de-acucar €
o residuo final na cadeia produtiva do aguUcar, gerada a partir da queima do
bagaco sem temperatura controlada. A cinza resultante do processo foi coletada
de forma Unica ap6s a abertura inferior da caldeira, sem passar por processos
subsequentes de lavagem ou armazenamento nos tanques de decantacdo. A

cinza coletada apresenta cor escura e granulometria grosseira, indicando que a
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gueima na usina ocorreu em temperaturas inadequadas e possivelmente possui

um elevado teor de carbono (Figura 3).

Para obter uma granulometria mais uniforme, a cinza utilizada na pesquisa foi
moida por meio de uma moagem mecanica por um tempo de 10 minutos,
suficiente para a cominuicdo das particulas maiores. Foi utilizado um moinho
cilindrico de bolas com dimensfes de 30 cm x 26 cm e volume de 15,9 litros. As
esferas presentes no interior do moinho sdo compostas de porcelana e possuem
trés diametros diferentes de 35 mm, 20 mm e 13 mm, totalizando 8 kg. Durante
0 processo, foi inserido 1 kg de cinza por moagem em uma velocidade do moinho

de 50 rpm.

Figura 3 — a) Amostra de CBCA e corpos moedores. b) Moinho cilindrico de bolas.

Fonte: A autora (2022)

ApGs a cominuigdo e padronizacdo das particulas, foram coletadas amostras da
cinza do bagaco da cana-de-acucar in natura para realizacdo dos ensaios de
caracterizacdo do material. Com relagcdo a caracterizacdo fisica, a massa
especifica obtida a partir do frasco de Le Chatelier apresentou um resultado de
2,11 g/cm3 e a superficie especifica pelo método Blaine de 181,56 + 50 m#/kg.

A respeito da analise quimica, os resultados obtidos pelo ensaio de
Fluorescéncia de Raios-X mostram que a cinza in natura é constituida
maioritariamente por oxido de silicio (53,11%), posteriormente por 6xido de
calcio (Ca0O), 6xido de aluminio (Al203), oxido de ferro (Fe203) e, em menor
guantidade, por outros 6xidos. A perda ao fogo elevada evidencia a queima néo

controlada. A Tabela 3 apresenta a composicéo quimica da CBCA in natura.
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Tabela 3 — Composicao quimica em quantidade de oxidos (%) da CBCA in natura.

Oxidos Teor em massa (%)
SiO; 59,48
K20 3,45
Al>O3 3,42
Fe>O3 3,09
CaO 2,50
P20s 1,35
MgO 1,18
Na,O 0,70
SOs3 0,43
Cr203 0,43
TiOz 0,35
NiO 0,14
MnO 0,13
ZrO; 0,06
BaO 0,06
SrO 0,03
CuO 0,01
Zn0O 0,01
Rb,0O 0,01
P.F 23,19
Total 100,00

*PF = perda ao fogo

Fonte: Autora (2022)

A Figura 4 apresenta o difratograma da CBCA in natura. Pode-se perceber uma
grande quantidade de picos de quartzo (SiOz2), corroborando com o resultado da
analise quimica realizada pela Fluorescéncia de Raios-X. A silica cristalina é
geralmente considerada um composto inerte (CORDEIRO et al., 2016). A Silica
cristalina geralmente vem de duas fontes: o processo de incineracao
descontrolado e a areia que oriunda do processo de colheita. Embora a
quantidade de areia que adere a cana-de-acUcar seja pequena
(aproximadamente 2%), ap0s a incineragcao da caldeira a propor¢cdo da massa
da areia para o CBCA como impureza aumenta significativamente para mais de
50% (XU et al., 2018).
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Figura 4 — Difratograma da CBCA in natura.
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A curva da distribuicdo granulométrica da CBCA in natura encontra-se na Figura
5. O didmetro médio de volume D43 é 190,85 pum e tamanho médio das particulas

Dso € de 79,18 um para a amostra de cinza no estado natural.

Figura 5 — Distribuicao granulométrica da CBCA in natura.
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Fonte: A autora (2022)

3.2.2 Metacaulim

O Metacaulim é considerado uma pozolana de alto desempenho, altamente
reativa e finamente moida, oriunda da calcinagdo da argila caulinitica. O
metacaulim HP ULTRA utilizado nesta pesquisa foi produzido pela empresa
Metacaulim do Brasil. Possui coloracdo creme claro, massa especifica de 2,57
g/cm3 e superficie especifica no valor de 839,67 m2/kg, determinada conforme
NBR 16372 (ABNT, 2015). A partir da composicdo quimica analisada, obtida a
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partir do ensaio de Fluorescéncia de Raios X, nota-se que é composto em sua
maior parte por diéxido de silicio (59,3%) e 6xido de aluminio, possuindo um
somatorio de SiOz e Al203 de 92,67%. A composi¢cao quimica do metacaulim é

apresentada na Tabela 4.

Tabela 4 — Composicéo quimica em quantidade de 6xidos (%) do metacaulim.

Oxidos Teor em massa (%)
SiO; 59,3
Al203 33,37
Fe20s 1,45
CaO 0,08
P20s 0,04
MgO 0,21
K20 0,27
Na2O -
CuO -
MnO 0,01
SOs3 0,05
NiO -
TiOz 1,5
PF* 3,87

*PF = perda ao fogo

Fonte: Autora (2022)

A Figura 6 apresenta o difratograma do metacaulim utilizado, obtido a partir do
ensaio de difracdo de raio X. Com o referido difratograma, € possivel analisar a
composicdo mineralégica do material e observar que o metacaulim apresenta
como picos principais o quartzo (SiOz), a caulinita (Al2Si205(OH)4, a muscovita
(KAI3Si3O10(OH)2) e a calcita (CaCOs). Todos o0s picos principais encontrados
corroboram com os 6xidos observados na composi¢do quimica. Os picos com
intensidade menor do feixe refletido em funcéo do angulo de reflexdo, bem como
o halo amorfo (Entre os angulos 15° e 25°), sédo indicativos de que o material

possui caracteristicas amorfas.



Figura 6 — Difratograma do metacaulim.
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A curva da distribuicdo granulométrica do metacaulim obtida pela granulometria

a laser encontra-se na Figura 7. O valor do didmetro superficial médio das

particulas foi de 11,42 um e o tamanho médio das particulas Dso é de 21,43 pm.

Figura 7 — Distribuicao granulométrica do Metacaulim.
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3.2.3 Hidréxido de célcio

Nesta pesquisa utilizou-se o hidroxido de célcio P.A. por se tratar de um material
com elevado grau de pureza (teor minimo de 95%) a fim de garantir maior
seguranca na obtencéo dos resultados. Este material foi fornecido pela empresa
ISOFAR e foi utilizado para a realizacdo dos ensaios de determinacdo da
atividade pozolanica com cal hidratada e difracao de raios X. Na Tabela 5, pode-
se observar a composicao quimica do material utilizado obtido através do ensaio
de fluorescéncia de raios x (FRX). Percebe-se que o material € composto

predominantemente por 6xido de calcio (CaO).

Tabela 5 — Composicao quimica por FRX do hidroxido de calcio

Oxidos Teor em massa (%)
SiO; 0,26
Al>O3 0,1
Fe,O3 0,08
CaO 72,98
P,0s5 0,07
MgO 0,96
K20 0,24
SO3 0,04
SrO 0,15
PF 25,13

*PF = perda ao fogo

Fonte: Autora (2022)

A respeito das propriedades fisicas, foram obtidas a massa especifica de 2,24
g/cm3. Analisou-se as caracteristicas mineraldgicas do Hidréxido de calcio por
meio do Ensaio de diracdo de raios X, resultados apresentados na Figura 8,
observando-se que o material é formado preponderantemente por hidroxido de
calcio e alguns picos de calcita (CaCQOs), comprovando o alto teor de Ca(OH):

gue propicia a rea¢do com as pozolanas.
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Figura 8 — Difratograma do Hidroxido de Calcio P.A.
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Fonte: A autora (2022)

A Figura 9 demostra a distribuicdo granulométrica discreta e continua das
particulas do hidréxido de calcio obtidos a partir do ensaio de granulometria a

laser. O didametro superficial médio das particulas foi de 3,99 um.

Figura 9 — Distribuicao granulométrica do Hidroxido de Célcio P.A.
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Fonte: A autora (2022)

3.2.4 Cimento Portland

O cimento utilizado para o desenvolvimento desta pesquisa foi o cimento
Portland composto com material carbonatico e resistente a sulfatos CP Il F 32

RS, fabricado pela Cimento Nacional. As caracteristicas fisicas, quimicas e
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mecanicas do cimento estdo de acordo com a NBR 16697 (ABNT, 2018),

apresentadas na Tabela 6 e 7. Este cimento foi utilizado para o desenvolvimento

do ensaio de determinacéo do indice de desempenho com cimento Portland aos

28 dias para materiais pozolanicos normatizado pela NBR 5752 (ABNT, 2014).

Tabela 6 - Ensaios quimicos no Cimento Portland CP II-F-32 RS

Ensaios Metodologia Desv.Pad. Resultado Exigéncias
Oxido de Magnésio - MgO ABNT NBR 0,08 2,75 N&o
14656 aplicavel
Triéxido de Enxofre - SO3 ABNT NBR 0,11 2,70 <45
14656
Oxido de Sodio - Na,O ABNT NBR 0,01 0,05 N&o
14656 aplicavel
Oxido de Potassio - K0 ABNT NBR 0,04 1,19 N&o
14656 aplicavel
Equivalente Alcalino - NaxOeq Na20 + 0,03 0,83 N&o
0,658*K.0 aplicavel
Residuo Insolavel - RI ABNT NBR NM 0,73 5,62 <75
15
Perda ao Fogo - PF ABNT NBR NM 0,67 10,33 <125
18
Fonte: Cimento Nacional (2021)
Tabela 7 - Caracteristica fisica e mecénica do cimento CP II-F 32 RS
Ensaios Metodologia Desv.Pad. Resultado Exigéncias
Area especifica - Blaine ABNT NBR 113 4.190 Néao
(cm?/g) 16372 aplicavel
Massa especifica (g/cm?) ABNT NBR 0,01 3,00 Néao
16605 aplicavel
Finura pela peneira 75 um (%) ABNT NBR 0,15 0,98 <12,0
11579
Finura pela peneira 45 pym (%) ABNT NBR 0,78 10,27 Néao
9202/85 aplicavel
Inicio de pega (min) ABNT NBR 6 201 260
16607
Fim de pega (min) ABNT NBR 6 261 <600
16607
Expansibilidade a quente ABNT NBR - 0,1 <5
(mm) 11582
Resist. a Compresséo — 1 dia ABNT NBR 0,6 12,9 Nao
(MPa) 7215 aplicavel
Resist. a Compresséo — 3 dias ABNT NBR 0,9 22,9 >10,0
(MPa) 7215
Resist. a Compresséo — 7 dias ABNT NBR 0,9 28,6 > 20,0
(MPa) 7215
Resist. a Compressdo - 28 ABNT NBR 0,7 34,7 > 32,0
dias (MPa) 7215

Fonte: Cimento Nacional (2021)
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3.2.5 Agregado miudo

O agregado miudo utilizado para a realizagcdo da pesquisa foi uma areia
guartzosa composta por uma mistura entre uma areia média (AM) e uma areia
fina (AF), cuja proporc¢des foram AM (70%) e AF (30%), a fim de se obter uma
areia cuja granulometria fosse graduada e semelhante a que as normas NBR
5751 (ABNT, 2015) e NBR 5752 (ABNT, 2014) indicam. A areia apresenta
dimensdo maxima de 2,4 mm e massa especifica de 2,47 g/cm3. A Figura 10

mostra a granulometria da areia utilizada nessa pesquisa.
Figura 10 — Distribuicdo granulométrica acumulada do agregado miudo
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Fonte: A autora (2022)
3.2.6 Aditivo

Para o desenvolvimento dessa pesquisa foi utilizado o aditivo superplastificante
redutor de agua — SPIl do tipo HyperkemTM 40, fornecido pela empresa
Novakem. O aditivo utilizado aumenta a fluidez e promove uma alta reducao de

agua.

A necessidade do uso do aditivo deu-se principalmente a medida que se
aumentou a quantidade de cinza do bagaco da cana-de-acucar in natura nas

composigdes, visto que o aumento da CBCA diminuiu a fluidez. Priorizou-se a
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fixacdo da relacdo dgua/aglomerante nas amostras do ensaio de determinagéo
da atividade pozolanica com cal aos sete dias normatizado pela NBR 5751
(ABNT, 2015) e nos ensaios em pastas, como o ensaio de difracdo de raio X
para que os resultados avaliados fossem em decorréncia da variagdo do material

pozolanico utilizado nas diferentes composigoes.
3.3 PROCEDIMENTOS DE ENSAIOS
3.3.1 Andélises fisicas

3.3.1.1 Massa especifica pelo uso do frasco volumétrico de Le Chatelier

Os resultados da massa especifica dos materiais utilizados foram estabelecidos
a partir da norma NBR 11513 (ABNT, 2016). Esta norma tem como objetivo
determinar a relacédo entre a massa de determinada quantidade de material e 0
volume por ela ocupado. O procedimento consiste em colocar no frasco de Le
Chatelier um liquido ndo reagente quimicamente com o material, em quantidade
suficiente para que seu volume esteja compreendido entre as marcas 0 cm3 e 1
cm3. Foi utilizado o querosene para garantir que a amostra ndo reagisse

quimicamente.

Em seguida, apds a imerséao do liquido, submergir o frasco no banho térmico até
que seja obtido o equilibrio térmico. Depois do equilibrio, anota-se a leitura inicial
(V) bem como pesa-se a massa do frasco mais o liquido (Mi) para posteriormente
identificar a massa da amostra que sera ensaiada. Com o auxilio do funil, colocar
cuidadosamente a amostra no frasco volumétrico com uma quantidade suficiente
para causar deslocamento do liquido entre as marcas 18 cm3 e 24 cm3. Apés
esse procedimento, submergir o frasco no banho termorregulador até que seja
atingido o equilibrio a fim de eliminar as bolhas de ar existentes. Por fim, anota-
se a leitura final (Vf) e pesa-se o sistema todo para obtengcao da massa final (Mf).
O resultado deve ser calculado pela seguinte equacao:
M
=y
Onde
d é a massa especifica, expressa em gramas por centimetro cubico

(g/cm?);
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M é a massa da quantidade do material, expressa em gramas (g), obtida
a partir da subtracao da massa final do sistema (Mf) menos a massa inicial
do frasco mais liquido (Mi);
Y é o volume da amostra obtido por Vi — Vi, expresso em centimetros
cubicos (cm3).
O resultado foi obtido a partir da média aritmética da repeticédo de dois resultados
da mesma amostra. A Figura 11 apresenta o frasco de Le chatelier com a (a)

Amostra de Metacaulim e (b) Amostra de CBCA.

Figura 11 — Ensaio de massa especifica. a) do metacaulim. b) da CBCA

a)
Fonte: A autora (2022)

3.3.1.2 Superficie especifica pelo método Blaine

A superficie especifica pode ser obtida a partir do tempo necessario para uma
determinada quantidade de ar fluir através de uma camada de amostra
compactada, de dimensdes e porosidade especificadas. A determinacdo da
superficie especifica dos materiais em p6 utilizados foi obtida a partir da norma
NBR 16372 (ABNT, 2015), que especifica um método por meio do

permeabilimetro de Blaine.

Para a execugdo do ensaio preparou-se a amostra homogeneizando-a por
aproximadamente 1 min a 2 min movimentando um recipiente fechado para

dispersédo das particulas aglomeradas. ApOs esse procedimento, aguardou-se
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cerca de 30 segundos. Em seguida, coloca-se um disco perfurado sobre a borda,
no fundo da célula e sobre ele um disco de papel-filtro. Sob o disco, foi colocado
na célula uma quantidade do material analisado mi. ApGs nivelar a camada da
amostra, executou-se a compactacdo da amostra por meio de um émbolo
inserido vagarosamente. Apds a compactacao, realizou o ensaio por meio do

aparelho de permeabilidade ao ar Blaine.

A superficie especifica € obtida pela expressao:

X Ved. ot
p.(1—-¢).4/0,1n

Onde,

S é a superficie especifica em massa, expressa em centimetros quadrados por

grama (cm2g);

K é a constante do aparelho;

E” é a porosidade da camada;

T é o tempo medido, expresso em segundos (S);

P é a massa especifica da amostra, expressa em gramas por centimetro cubico

(g/cm3);

N é a viscosidade do ar a temperatura do ensaio, expressa em pascal por

centimetro (Pa'2.cm?).

O resultado final foi obtido a partir da média de duas determinacdes da mesma
amostra. A Figura 12 demonstra o aparelho de permeabilidade ao ar Blaine na

execucao do ensaio.
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Figura 12 — Aparelho de permeabilidade ao ar Blaine

Fonte: A autora (2022)
3.3.1.3 Granulometria a laser

Os materiais pulverulentos utilizados tiveram suas granulometrias mensuradas
em um granuldmetro a laser Malvern, modelo Mastersizer 2000, cujo limite
inferior de deteccdo € 10nm e o superior de 2000 pn. Esse equipamento possuli
a capacidade de medir a distribuicdo dos tamanhos das particulas dos materiais
em po, por meio da medicdo da variacdo angular na intensidade da luz difundida
a medida que o laser interage com as particulas dispersas em meio liquido
(MALVERN, 2017). Os resultados desse ensaio foram obtidos a partir da média
aritmética de trés leituras de uma mesma amostra. Além das curvas
granulométricas discretas e acumuladas obtidas pelo granulémetro, foi possivel
determinar o didmetro médio das particulas pelo volume e o diametro da
particula correspondente a 50% do material passante (Dso). O granuldmetro a

laser Mastersizer 2000 pode ser observado na Figura 13.
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Figura 13 — Granulémetro a laser Mastersizer 2000.

Fonte: A autora (2022)

3.3.2 Anaélise quimica

3.3.2.1 Fluorescéncia de Raios X

A composicdo quimica dos materiais em porcentagem foi obtida por meio da
espectrometria de fluorescéncia de raio X (FRX) a partir do espectrometro de
raios X modelo RIX 3000, da RIGAKU, realizada no Nucleo de Estudos
Geoquimicos do Laboratorio de Is6topos Estaveis (NEG-LABISE — UFPE). O
principio desse ensaio estd baseado na interacdo dos raios X incidentes nos
elétrons dos atomos que constituem a amostra. A espectrometria de
fluorescéncia de raios-X corresponde a uma técnica ndo destrutiva que possui o
objetivo de identificar a composi¢cao quimica realizando uma andlise qualitativa
de cada elemento que se encontra nas amostras dos materiais (OLIVEIRA,
2011). Os resultados foram obtidos a partir de uma andlise semi-quantitativa em

uma amostra prensada em cépsulas de aluminio.
3.3.3 Analise da pozolanicidade

A analise da pozolanicidade foi desempenhada por meio dos ensaios de difracao
de raio X, determinagcdo da atividade pozolanica com cal aos 7 dias e
determinacao do indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias.

3.3.3.1 Determinacdo da reacgdo pozolanica a partir do ensaio de difracédo de

raios x

A difracdo de raios X € uma das técnicas analiticas mais relevantes na

caracterizagdo de materiais cristalinos em po6. Esta técnica identifica as fases
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cristalinas presentes no material a partir da producdo de um padrao de difracao
composto por picos de intensidades variaveis em angulos de difracdo
caracteristicos, representados por um grafico chamado de difratograma. Durante
0 ensaio, quando h& o espalhamento dos raios X pelos elétrons dos atomos dos
cristais presentes na amostra, € possivel identificar por meio da sua estrutura

cristalina, os minerais presentes no material estudado.

Além da utilizacdo deste ensaio para a caracteriza¢cdo dos materiais anidros, esta
técnica foi utilizada em pastas com composicbes e propor¢des recomendadas
pela norma NBR 5751 (ABNT, 2015), retirando o agregado miudo. Foi
preservada a relacdo a/agl de 0,65 para todas as misturas e com 1,00% do
aditivo superplastificante. A Tabela 8 apresenta o quantitativo, em massa, para
as proporcdes utilizadas nas pastas dos diferentes materiais pozolanicos. As

propor¢cdes seguem uma mesma proporcao volumétrica dos materiais.

Tabela 8 — Quantidade de material, em massa (g) utilizada em cada amostra

Mistura Massa (g) Agua Aditivo
9) (9)
HC CBCA MTC Filer
(5=2,24) (5=2,11) (5=2,57)  calcario
(5=2,74)

100CBCA 17,33 32,65 0,00 - 32,49 0,500
95CBCA5MTC 17,33 31,02 1,99 - 32,72 0,503
90CBCA10OMTC 17,33 29,39 3,98 - 32,96 0,507
85CBCA15MTC 17,33 27,76 5,97 - 33,19 0,511
80CBCA20MTC 17,33 26,12 7,95 - 33,42 0,514
75CBCA25MTC 17,33 24,49 9,94 - 33,65 0,518
70CBCA30MTC 17,33 22,86 11,93 - 33,88 0,521
65CBCA35MTC 17,33 21,23 13,92 - 34,11 0,525
60CBCA40MTC 17,33 19,59 15,91 - 34,34 0,528
55CBCA45MTC 17,33 17,96 17,90 - 34,57 0,532
50CBCA50MTC 17,33 16,33 19,89 - 34,81 0,535
45CBCA55MTC 17,33 14,69 21,88 - 35,04 0,539
40CBCAGOMTC 17,33 13,06 23,86 - 35,27 0,543
35CBCA65MTC 17,33 11,43 25,85 - 35,50 0,546
30CBCA70MTC 17,33 9,80 27,84 - 35,73 0,550
25CBCA75MTC 17,33 8,16 29,83 - 35,96 0,553
20CBCA80OMTC 17,33 6,53 31,82 - 36,19 0,557
15CBCA85MTC 17,33 4,90 33,81 - 36,43 0,560
10CBCA9OMTC 17,33 3,27 35,80 - 36,66 0,564
5CBCA95MTC 17,33 1,63 37,79 - 36,89 0,568
100MTC 17,33 0,00 39,77 - 37,12 0,571
100FILER 17,33 - - 42,40 38,83 0,597
100HC 52,00 - - - 33,80 0,520

Fonte: A autora (2022)
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Apés a adicdo de todos os materiais sOlidos a agua deionizada contendo o
aditivo, todas as pastas foram misturadas por 2 minutos por meio de um agitador
mecanico. Apés a homogeneizacdo dos materiais, todas as misturas foram
colocadas em sacos plasticos de dimensdo 6 cm x 24 cm e foram introduzidos
em recipiente plastico cilindrico com tampa de dimensdes 3,5 cm x 5 cm. Além
disso, foram envoltos por plastico filme a fim de prevenir a carbonatacdo das
pastas e ajudar a minimizar a evaporac¢ao da agua no processo da cura térmica,

como é observado na Figura 14.

Figura 14 — Amostra em recipiente polimérico cilindrico apds mistura.

Fonte: A autora (2022)

Apds a mistura, as pastas passaram pelos mesmos procedimentos descritos
pela NBR 5751 (2015), nas quais durante as primeiras 24 +1 h, permaneceram
a temperatura de 232 °C. A fim de evitar a carbonatagéo, durante este periodo
inicial, permaneceram em um dessecador a vacuo contendo silica em gel e
hidroxido de bério, que retém o CO2 do ar presente no dessecador. No decorrer
dos 6 dias posteriores, as amostras foram armazenadas em uma estufa a
temperatura de 55+2 °C para finalizar a etapa da cura térmica, como mostra a
Figura 15.
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Figura 15 — Amostras em seu periodo inicial de cura térmica (24 +1 h) e nos 6 dias
posteriores em estufa a 55 °C

Fonte: A autora (2022)

Finalizado o periodo de cura térmica durante 7 dias, as amostras foram imersas
em nitrogénio liquido para o congelamento instantdneo da agua com o objetivo
de interromper a hidratacdo. De acordo com Scrivener (2016), normalmente o
tempo de imersao em nitrogénio liquido mencionados na literatura é de 5 min —
2h. Com isso, neste ensaio o tempo de imersao foi de 5 minutos. Em seguida,
as amostras foram seccionadas em pedacos menores, retirando as partes
externas a fim descartar partes que possivelmente possam ter carbonatado, em
seguida foram acondicionadas em novos recipientes poliméricos e estocadas em

um refrigerador com temperatura de -30°C até a etapa da liofilizacao.

7

No procedimento de liofilizacdo, a amostra congelada é submetida a uma
temperatura abaixo de -30°C e uma pressédo de alto vacuo (inferior a 500uHQ),
seguido por um aumento gradual de temperatura durante 24 horas. Este método
permite a secagem da amostra fazendo com que a agua presente da mistura,
passe diretamente do estado sélido para o estado gasoso, pelo processo de
sublimagéo. Este procedimento resulta em uma amostra sem agua livre,
restando apenas a agua quimicamente combinada e a agua adsorvida na
estrutura dos compostos formados, ou seja, a amostra final torna-se uma
estrutura porosa livre de umidade. Ao realizar o processo de sublimacéo,

possibilita que a amostra ndao continue a hidratar e assim, uniformizando o grau
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de hidratag&o de todas as amostras. O liofilizador utilizado possui o modelo L101

da Liotop e é representado pela Figura 16.

Figura 16 — Amostras no liofilizador por um periodo de 24 horas

Fonte: A autora (2022)

Apos a liofilizacdo, as amostras foram armazenadas novamente no dessecador
até que procedesse as etapas posteriores. Em seguida, as amostras foram
finamente moidas em um almofariz de &gata com pistilo por 30 segundos. A
amostra moida do material passou pela peneira de abertura de malha 75um e o
material passante foi armazenado em eppendorfs e estocados no dessecador.
Para o ensaio de difracdo de raio X, as amostras foram preparadas realizando
uma prensagem manual e rasamento do material no porta-amostra, como é

observado na Figura 17.

Figura 17 — Amostra moida colocada no porta-amostra para realiza¢do do ensaio de
Difracéo de Raio X

Fonte: A autora (2022)
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O ensaio de DRX em p6 foi utilizado o difratbmetro D2 PHASER da Bruker, com
dados coletados entre os angulos 5° e 80° 20, varredura com passo angular 0,05
com tempo de 0,575 segundos por passo. A analise foi realizada por meio de um
tubo com anodo de cobre, 30kv/10mA e abertura de fenda de 1mm., como é
ilustrado na Figura 18.

Figura 18 — Aparelho do ensaio de difracdo de raio X

] |

s Gien

Fonte: A autora (2022)
3.3.3.2 Determinacéo de parametros de pozolanicidade com cal aos 7 dias

Este método de analise indireta da pozolanicidade tem como objetivo determinar
a atividade pozolanica com cal de materiais pozolanicos no periodo de cura aos
sete dias. Para realizagdo deste ensaio foram moldados seis corpos de prova
cilindricos de 50 mm de diametro e 100 mm de altura de cada mistura, seguindo
0 quantitativo descrito pela norma NBR 5751 (ABNT, 2015) modificada ao
considerar fixo a relacdo agua/aglomerante e variar os indices de consisténcia,
levando-se em consideracdo que uma variacdo na relacdo agua/aglomerante
pode influenciar nas propriedades mecanicas. As argamassas continham uma
quantidade, em massa, de hidréxido de célcio e uma fracdo de material
pozolanico que corresponde ao dobro do volume de hidréxido de calcio,
seguindo a Equacéo a seguir. Os outros componentes da argamassa S&80 0

agregado miudo, agua deionizada e aditivo.

. A 6poz
Material pozolanico: m,,, = 2.5—.mcal
cal
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Onde,

Mpoz CcOrresponde a quantidade do material mozolanico, em massa;

Mcal corresponde a quantidade de hidroxido de célcio, em massa;

Opoz € 0 valor da massa especifica do material pozolanico em ensaio;

Ocal € 0 valor da massa especifica do hidroxido de calcio P.A. utilizado no ensaio.

Para a execuc¢do dos procedimentos do ensaio, a relacdo agua/aglomerante foi
fixada em 0,65 e o indice de consisténcia de cada amostra foi variavel. A Tabela
9 apresenta a quantidade dos materiais utilizados para a confeccdo dos corpos

de prova, bem como o indice de consisténcia médio (Icmédio) das amostras.

Tabela 9 — Quantidade de material, em massa (g) utilizada em cada amostra

Mistura Massa (g) Areia  Agua  Aditivo  ICmedio
HC CBCA MTC Filer (9) (@ (9)
(6=2,24) (56=2,11) (86=2,57) calcario
(5=2,74)

100CBCA 208 391,86 0,00 - 1872 445,44 6,853 125
95CBCA5MTC 208 372,26 23,86 - 1872 442,66 6,810 124
90CBCA10MTC 208 352,67 47,73 - 1872 439,88 6,767 127
85CBCA15MTC 208 333,08 71,59 - 1872 437,11 6,725 135
80CBCA20MTC 208 313,49 95,46 - 1872 434,33 6,682 134
75CBCA25MTC 208 293,89 119,32 - 1872 431,55 6,639 135
70CBCA30MTC 208 274,30 143,19 - 1872 428,78 6,597 159
65CBCA35MTC 208 254,71 167,05 - 1872 426,00 6,554 178
60CBCA40MTC 208 235,11 190,91 - 1872 423,22 6,511 191
55CBCA45MTC 208 215,52 214,78 - 1872 420,45 6,468 201
50CBCA50MTC 208 195,93 238,64 - 1872 417,67 6,426 203
45CBCA55MTC 208 176,34 262,51 - 1872 414,90 6,383 208
40CBCA6G0MTC 208 156,74 286,37 - 1872 412,12 6,340 217
35CBCAGB5SMTC 208 137,15 310,24 - 1872 409,34 6,298 228
30CBCA70MTC 208 117,56 334,10 - 1872 406,57 6,255 236
25CBCA75MTC 208 97,96 357,96 - 1872 403,79 6,212 237
20CBCA8OMTC 208 78,37 381,83 - 1872 401,01 6,169 240
15CBCA85MTC 208 58,78 405,69 - 1872 398,24 6,127 240
10CBCA90OMTC 208 39,19 429,56 - 1872 395,46 6,084 250
5CBCA95MTC 208 19,59 453,42 - 1872 392,68 6,041 262
100MTC 208 0,00 477,29 - 1872 389,91 5,999 264
100FILER 208 - - 508,86 1872 465,96 7,169 290
100HC 624 - - - 1872 405,60 6,240 285

Fonte: A autora (2022)
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Para a execuc¢do do ensaio, inicialmente misturou-se os materiais anidros em po,
ou seja, o hidroxido de célcio (HC) e a composicao entre o metacaulim (MTC) e
a cinza do bagaco da cana-de-acucar (CBCA) durante aproximadamente 2
minutos. Em seguida, para composi¢cdo da argamassa na cuba do misturador
mecanico, colocou-se o0 aditivo ha agua deionizada de amassamento, e logo
apos, depositou-se 0s materiais anidros anteriormente misturados, depois
adicionou-se a areia. O tempo de amassamento e o procedimento de mistura
dos materiais seguiu o que descreve a norma NBR 7215 (ABNT, 2019). Além
das composi¢Oes estudadas, foram moldados corpos de prova com misturas de
referéncia com 100% HC e outra mistura com Filer e HC para analise
comparativa. Apos a moldagem dos corpos de prova segundo a mesma norma,
0 processo de cura térmica é realizado nos proprios moldes em um tempo de 7
dias. Nas primeiras 24hs, os corpos de prova foram mantidos em temperatura
ambiente de 23+2 °C. Durante as 144 £ 1 h posteriores, 0s corpos de prova foram
mantidos em estufa a temperatura de 55+2 °C, como mostra a Figura 19.
Realizou-se um tamponamento em todos 0s corpos de prova com tampa,
plastico filme e liga elastica, com a finalidade de evitar o processo de

carbonatacao das misturas analisas.

Figura 19 — Corpos de prova em estufa durante as 144 + 1 h posteriores ao periodo de cura
inicial

[

Fonte: A autora (2022)
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Apébs o periodo de cura térmica, os corpos de prova foram armazenados em
temperatura ambiente a 23+2°C, durante 2 horas, aproximadamente. Em
seguida realizou-se um tratamento dos topos dos corpos de prova por meio de
capeamento. Apos isso, 0s corpos de prova foram rompidos conforme a NBR
7215 (ABNT, 2019), e a resisténcia a compressao obtida a partir da média
aritmética das seis amostras de cada mistura. De acordo com a NBR 12653
(ABNT, 2014), para um material ser classificado como pozolanico, para a NBR
5751 (ABNT, 2015), a resisténcia mecanica dos corpos de prova aos 7 dias é
maior ou igual a 6 MPa.

3.3.3.3 Determinacédo de parametros de pozolanicidade com cimento Portland

aos 28 dias

Este método analisa o indice de desempenho de materiais pozolanicos com
cimento Portland aos 28 dias NBR 5752 (ABNT, 2014). De acordo com a norma,
deve-se preparar argamassas contendo dois tipos de mistura, uma argamassa
de referéncia A contendo apenas cimento CP Il F 32, areia e agua deionizada e
outra argamassa B contendo 25% em massa do material pozolanico em
substituicdo ao cimento Portland, além da areia e agua deionizada. Para a
substituicdo de 25% argamassa B, variou-se a quantidade de MTC e CBCA para
analise dos resultados com as diferentes composi¢des. Relativamente ao indice
de consisténcia, 0 método determina que o indice da argamassa B se mantenha
em x 10 mm do obtido com a argamassa A. Caso o indice esteja menor, uma
quantidade de aditivo superplastificante é necessaria. O aditivo deve ser
adicionado na agua de amassamento diretamente na cuba. Para definicdo dos
tipos de misturas analisadas neste ensaio, a partir dos resultados obtidos pelo
ensaio da NBR 5751 (ABNT, 2015), selecionou-se oito composicfes das
argamassas executadas no ensaio com cal para serem avaliadas com o cimento
Portland. As quantidades de materiais necessarias para a moldagem de seis
corpos de prova cilindricos com dimensao 10 x 20 cm para os diferentes tipos de

argamassas estao presentes na Tabela 10.
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Mistura Material Pozolénico (g) Areia  Agua  Aditivo  ICmedio
CIM CBCA MTC Filer (9) (9) (9)
calcério

100CIM 624 - - - 1872 300 - 180
100CBCA 468 156 0 - 1872 300 6,24 160
75CBCA25MTC 468 117 39 - 1872 300 5,05 190
60CBCA40MTC 468 93,60 62,40 - 1872 300 4,93 189
50CBCA50MTC 468 78,00 78,00 - 1872 300 4,68 189
30CBCA70MTC 468 46,80 109,20 - 1872 300 4,24 171
20CBCA8OMTC 468 31,20 124,80 - 1872 300 3,93 179
10CBCA90MTC 468 15,60 140,40 - 1872 300 3,62 171
100MTC 468 0 156 - 1872 300 3,43 175
100FILER 468 - - 156 1872 300 - 185

Fonte: A autora (2022)

A execucdo do ensaio € determinada a partir da NBR 7215 (ABNT, 2019). O

processo de cura se deu por duas etapas. Logo apds a moldagem, os corpos de

prova, ainda nos moldes, permaneceram durante 20h a 24 h, em camara Umida.

Finalizado o periodo inicial de cura, os corpos de prova foram desmoldados,

identificados e imersos em um tanque de cura com agua saturada de cal,

permanecendo no tanque até o momento da ruptura aos 28 dias. ApOs este

periodo, realizou-se um tratamento dos topos dos corpos de prova por meio de

capeamento para execucdo do ensaio. A Figura 20 ilustra os corpos de prova

nos moldes e desmoldados apd6s 28 dias para realizacdo do ensaio de

resisténcia a compressao.
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Figura 20 — Corpos de prova moldados para o ensaio

Fonte: A autora (2022)

Posteriormente a ruptura dos corpos de prova cilindricos, a resisténcia a
compresséo foi obtida a partir da média aritmetrica dos resultados obtidos pelo
rompimento das seis amostras de cada mistura. O indice de desempenho com

cimento Portland aos 28 dias foi calculado a partir da Equacéo a segquir.

fer
Ieimento = —.100

ch

Onde
Icimento € O indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias. O resultado,

expresso em porcentagem (%), deve ser arredondado ao inteiro;

fca € a resisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova moldados apenas com
cimento CP Il F-32 correspondente a argamassa A, expressa em megapascals
(MPa);

fcs € aresisténcia média aos 28 dias dos corpos de prova moldados com cimento
CP 1I-F-32 e 25 % de material pozolanico (argamassa B), aproximada ao décimo

e expressa em megapascals (MPa);

Para um material ser considerado pozolanico, segundo a NBR 12653 (ABNT,
2014), com relacdo ao método de ensaio da NBR 5752, o indice de desempenho

com cimento Portland aos 28 dias, o indice de atividade pozolanica é de = 90%.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

A partir dos dados de caracterizacdo dos materiais obtidos e apresentados no
capitulo anterior, de modo a dar seguimento na andlise das componentes, neste
capitulo sdo apresentados os resultados obtidos a partir dos experimentos de
avaliacdo da atividade pozolanica dos materiais em estudo, por meio dos
métodos diretos e métodos indiretos. Iniciou-se a analise por meio dos ensaios
realizados em pastas, como o ensaio de Difracdo de Raio X. Em seguida, sdo
expostos o0s resultados dos ensaios elaborados em argamassas, como 0S
ensaios mecanicos para obtencéo do indice de atividade pozolanica Resisténcia
a compresséo aos 7 dias de acordo com a NBR 5751 (ABNT, 2015) e o indice
de atividade pozolanica com cimento aos 28 dias proposto pela NBR 5752
(ABNT, 2014). Em todos os experimentos, foi avaliado a mistura proposta entre
0 CBCA e o metacaulim em diversas proporcées. A medida que as variacdes
foram ocorrendo entre o metacaulim, considerado uma pozolana altamente
reativa, e a cinza do bagaco da cana-de-agucar, um residuo que apresenta baixo
potencial pozolanico, foi possivel observar até que ponto as quantidades de

metacaulim e CBCA foram misturas com potenciais pozolanicos.

4.1 AVALIAC}AO DA REAQAO POZOLANICA A PARTIR DO ENSAIO DE
DIFRACAO DE RAIOS X

A intensidade dos picos indicando as formac¢des dos produtos de hidratacéo das
pastas das misturas ternarias podem ser observados pela anélise de difracdo de
raios X (DRX). O ensaio de DRX foi realizado com o objetivo de comparar as
formacdes dos produtos das reacdes entre as misturas ternarias analisadas
compostas de cinza do bagaco da cana-de-acUcar in natura, metacaulim e
hidroxido de célcio com o mesmo traco e relacdo dgua/aglomerante utilizadas no
ensaio proposto pela NBR 5751:2015 modificada. A identificagdo dos compostos
formados foi realizada a partir do banco de dados do International Centre of
Diffraction Data (ICDD), por meio do software X’Pert HighScore Plus. A analise
semi-quantitativa realizada pelo software possibilita a comparacdo da
intensidade dos principais picos observados no difratograma. Ao observar a
comparacao entre os resultados das diferentes misturas, pode-se observar a

evolucao da reacdo pozolanica nas pastas a partir do consumo de hidréxido de
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calcio apds os procedimentos propostos pela norma e o consequente aumento

da formacéo de Silicatos de Calcio Hidratados (C-S-H).

Na Figura 21 estdo apresentados os difratogramas das pastas das misturas
ternarias contendo o CBCA in natura, metacaulim e hidroxido de célcio obtidos

apos 7 dias de cura conforme a NBR 5751 modificada.

Figura 21 — Difratogramas de raios X das misturas ternarias com CBCA, MTC e HC
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Fonte: A autora (2022)

De acordo com os resultados de DRX, os difratogramas apresentam picos de
quartzo (SiO2) provenientes da adicdo mineral em todas as pastas. Também
podem ser identificados picos de hidréxido de calcio (Ca(OH)2) e calcita (CaCO3)
oriundos do hidréxido de calcio P.A. utilizado nas misturas. Os picos de silicato
de calcio hidratado (C-S-H, 3CaO:2SiO2xH20) identificados ocorrem pela
interacédo tanto do metacaulim quanto da cinza do bagaco da cana-de-acucar,
com o hidréxido de calcio P.A. Uma vez que, os difratogramas na posi¢cdo em
torno de 18,06° 26 mostram a diminuicdo da intensidade do pico de hidréxido de
calcio (Ca(OH)2) a medida que a quantidade de metacaulim aumenta, indicando
gue guanto maior a quantidade desse material composi¢cao, mais hidroxido de
calcio é consumido para a formacdo de C-S-H. Em relacdo a quantidade de

CBCA in natura, € possivel perceber que o pico de hidroxido de calcio das pastas
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aumenta, a medida que a quantidade de CBCA in natura aumenta comparado
as outras composicfes com maior porcentagem de metacaulim, indicando que
guanto maior a quantidade de CBCA, menos hidréxido de calcio é consumido

para a formagao de C-S-H, ou seja, menos pozolanicas sao as misturas.

Nos estudos de Medeiros (2016), o DRX de amostras com a biomassa da cana
de acgucar moida por 3 horas e 30 minutos mostraram a formacéo de C-S-H,
indicando pozolanicidade no material apds o tratamento fisico.

A andlise da reducdo dos principais picos de hidréxido de calcio nas pastas
analisadas com cal ndo pode ser considerada uma andlise exata da evolucao da
reacdo pozolanica porém pode estar associada a uma medida semi-quantitativa
para analise da pozolanicidade ao comparar as diferentes misturas estudadas
entre a CBCA in natura e o metacaulim. Ao observar a Figura 22 e 23, percebe-
se que a medida que a porcentagem de metacaulim aumenta com relacéo a
CBCA, ha uma diminuicdo dos dois principais picos de hidroxido de célcio,
relativo a evolucdo do consumo do hidroxido de célcio, indicando a atividade

pozolanica dos materiais.
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Figura 22 — Comparacéao entre os picos de 18° e 34° do hidroxido de célcio com as pastas contendo CBCA in natura, Metacaulim e Hidréxido de Calcio P.A
com misturas de até 55% CBCA in natura e 45% Metacaulim
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Fonte: A autora (2022)
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Figura 23 — Comparacéo entre os picos de 18° e 34° do hidroxido de célcio com as pastas contendo CBCA in natura, Metacaulim e Hidroxido de Célcio P.A
com misturas de até 50% CBCA in natura e 50% Metacaulim até a propor¢édo de 100% Metacaulim
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4.2 ANALISE DOS PARAMETROS DE POZOLANICIDADE COM CAL AOS 7
DIAS

Na Figura 24 e no Apéndice A sdo apresentados os valores da resisténcia a
compressdo aos 7 dias das argamassas compostas por cinza do bagaco da
cana-de-acucar (CBCA), metacaulim (MTC) e o hidréxido de calcio P.A. De
acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2014), para um material ser classificado como
pozolanico a partir do indice de atividade pozolanica proposto pela NBR 5751
(ABNT, 2015) é necessario que a resisténcia a compressao seja igual ou superior
a 6 MPa.

Figura 24 — Resisténcia a compressédo das argamassas das misturas ternarias contendo
CBCA, Metacaulim e hidréxido de calcio P.A. aos 7 dias
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Fonte: A autora (2022)

A medida que o teor de MTC aumenta em relacédo ao teor de CBCA, ha um
incremento no valor da resisténcia mecéanica a compressao das argamassas.
Ainda na Figura 24, é possivel observar que a partir da argamassa
55%CBCA45%MTC até 100MTC, essas misturas atingem a resisténcia a
compressdo minima para serem classificadas como pozolanicas. A partir do
valor de substituicdo de mais de 55% de CBCA in natura nas composicoes, 0s
valores obtidos para a resisténcia mecanica comecaram a decrescer
proporcionalmente, isto pode ser explicado devido a CBCA in natura em seu

processamento ter sofrido uma queima com temperaturas nao controladas e
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inadequadas e nao ter passado por processos quimicos neste estudo,
apresentando ainda um elevado teor de carbono, além da cristalinidade elevada

presente em sua estrutura.

Medeiros et al. (2015) reforca que essa metodologia indireta de determinacéo de
atividade pozolanica, ndo distingue os efeitos fisico e quimico das adi¢des
minerais, sendo, portanto, o resultado experimental a expresséo da influéncia
conjunta das propriedades. Como pode se observar, em uma substituicdo de até
15% de CBCA nas misturas com o metacaulim, houve um discreto aumento do
valor, o que poderia ser justificado por algum efeito filer de preenchimento de
vazios proporcionado pela quantidade de cinza do bagaco da cana-de-acgucar
inserida na composicdo da argamassa. As argamassas de filer calcario,
consideradas inertes, apresentaram resisténcia muito abaixo do limite
preconizado em norma. Esse comportamento é esperado pois ndo ha reacao

guimica significativa entre o hidroxido de caélcio e o filer calcério.

Conforme Costa (2017) todas as amostras estudadas de CBCA, a medida que
se incluia em sua matriz os percentuais de metacaulim, seus valores de
resisténcia a compressao aumentaram. Para as amostras de CBCA in natura
sem moagem e passante na peneira n°400 (0,038mm) com relacao a resisténcia
a compressao, s6 apresentaram valores maiores que os limites a partir da

inclusdo de 30 e 50% de MTC em sua matriz.

De acordo com os estudos de Mello (2019), foram analisadas amostras de
Metacaulim com cal hidratada e amostras de Residuo de bagaco de cana com
cal hidratada, separadamente, obtendo a resisténcia de 14,51 MPa e 2,63 MPa,
respetivamente, correspondendo a valores semelhantes ao encontrados nesse

estudo.
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4.3 ANALISE DOS PARAMETROS DE POZOLANICIDADE COM CIMENTO
PORTLAND AQOS 28 DIAS

O indice de atividade pozolanica (IAP) avaliado com cimento Portland
normatizada pela NBR 5752 (2014) foi determinado para as amostras das
misturas entre cinza do bagaco da cana-de-acgucar e metacaulim, bem como das
amostras de referéncia de cimento Portland do tipo CP II-F 32 e filer. Os

resultados podem ser observados na Figura 25.

Figura 25 — Resisténcia a compresséo das argamassas das misturas ternérias contendo
CBCA, Metacaulim e CP |l F 32 aos 28 dias
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Fonte: A autora (2022)

A resisténcia a compressdo da argamassa de referéncia (100CIM), sem adicéo
do material estudado foi de 29,14 MPa. De acordo com a norma, o IAP é
equivalente a 90% ou mais do valor de referéncia para que o material analisado
seja considerado um material pozolanico para utilizagdo com o cimento Portland
(ABNT NBR 12653, 2014). E possivel observar que os corpos de prova
moldados com a proporcdo de 60CBCA40MTC, 50CBCA5S0MTC,
30CBCA70MTC, 20CBCA80OMTC, 10CBCA90OMTC e a amostra contendo
100MTC como material pozolanico, obtiveram valores superiores ao parametro

minimo de pozolanicidade proposto pela norma.

Como alternativa ecoldgica ao concreto de cimento Portland convencional, os
estudos de Li et. al. (2022) avaliaram geopolimeros binarios de metacaulim que
permitam uma substituicio de CBCA e constataram que o CBCA quando

combinado com o metacaulim, o geopolimero binario MTC-CBCA exibe uma
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resisténcia mecéanica superior até uma substituicdo maxima de 50% de CBCA.
Destaca-se que a CBCA utilizada passou por processos quimicos e fisicos para

obter tais resultados.

4.4 ANALISE DA CORRELACAO ENTRE OS INDICES DE ATIVIDADE
POZOLANICA COM CAL E COM CIMENTO PORTLAND

Ao analisar a correlacdo entre os resultados do ensaio da NBR 5751:2015
modificada e NBR 5752:2014 percebe-se que as misturas contendo até no
maximo 50% CBCA in natura quando misturadas com o metacaulim, podem ser
consideradas materiais com potencial pozolanico para ambas as normas. A
correlacao entre os resultados obtidos nos ensaios pode ser observada na Figura
26 e Apéndice B.

Figura 26 — Correlag&o entre as resisténcias & compressao da NBR 5751 modificada e NBR
5752
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Dentre os resultados, € possivel observar que a amostra de composicdo
60CBCA40MTC néo foi considerada um material pozolanico para o ensaio de
resisténcia a compressao com cal, porém para o limite a norma de determinacao
pozolanica com cimento alcancou o limite minimo. Isto pode ser explicado por a
norma NBR 5752 possibilitar a avaliacdo ndo s6 do efeito pozolanico, mas

também do efeito filer existente nos materiais, principalmente na CBCA in natura.
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4.5 ANALISE DA CORRELACAO ENTRE OS INDICES DE ATIVIDADE
POZOLANICA COM CAL E A REDUCAO (%) DOS PRINCIPAIS PICOS (18° e
34°) DO ENSAIO DE DIFRACAO DE RAIO X

Ao observar conjuntamente os resultados obtidos para as composi¢des ternérias
entre CBCA in natura, metacaulim e cal hidratada, é possivel analisar na Figura
27 e Figura 28 a correlacao entre a diminui¢do dos principais picos de HC (18° e
34°) encontrados no ensaio de DRX com os resultados mecanicos atingidos no
ensaio proposto pela NBR 5751 modificada. Ao analisar os graficos, percebe-se
gue as composicdes que foram consideradas pozolanicas pela norma 5751 por
apresentar valores superiores a 6 MPa, obtiveram uma porcentagem de reducéo
dos picos de no minimo 85,67% para o pico a 18° e uma redu¢édo de no minimo
85,36% para o0 pico a 34°. Essa correlacdo obtida confirma a indicacdo de
atividade pozolanica das composi¢des a partir da analise semi-quantitativa da

reducado dos principais picos do Hidréxido de calcio.

Figura 27 — Correlagéo entre a reducao (%) do pico de hidroxido de calcio a 18° e a resisténcia
a compressao obtida pela NBR:5751 modificada (MPa)
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Figura 28 — Correlagéo entre a redugédo (%) do pico de hidroxido de célcio a 34° e a resisténcia
a compressao obtida pela NBR:5751 modificada (MPa)
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5 CONSIDERACOES FINAIS

5.1 CONCLUSOES
A partir dos resultados apresentados foi possivel obter as seguintes conclusées:

e Ao analisar as 21 amostras de misturas ternarias variando a porcentagem
de cinza do bagaco da cana-de-acucar e metacaulim de 5 em 5%, a partir
do ensaio de determinacéao do indice de atividade pozolanica com cal pela
NBR 5751:2015 modificada, € possivel identificar que as adi¢cdes de até
55% CBCA in natura em composicoes com metacaulim podem ser
consideradas como materiais pozolanicos.

e A partir do ensaio de determinacao do indice de desempenho de materiais
pozolanicos com cimento Portland aos 28 dias, as cinzas com até 60% de
CBCA in natura em misturas com metacaulim podem ser consideradas
pozolanas.

e Através das analises mineraldgicas a partir dos difratogramas obtidos pela
difracdo de raios X, foi possivel perceber a formacdo de compostos
hidratados bem como do consumo do hidroxido de calcio por meio da
reducdo da intensidade dos principais picos caracteristicos, comprovando
a ocorréncia da reacdo pozolanica.

e De acordo com os resultados obtidos em todo o programa experimental,
percebeu-se a potencialidade do uso da cinza do bagaco da cana-de-
acucar in natura ao ser misturadas com o metacaulim, pozolana ja
conhecida pela sua reatividade, formando misturas ternarias com a cal
hidratada ou cimento Portland.

e Com isso, a CBCA in natura, sem processamento, quando aliada ao
metacaulim, pode ser considerada um material alternativo para a
producdo de argamassas e aplicacdo em substituicdo ao cimento
Portland. Desta forma, a destinacédo inapropriada da cinza gerada na
producéo da cana-de-agucar, bem como a geracéo elevada de dioxido de
carbono no processo de fabricacdo de cimento podem ser minimizados

com a utilizacao do residuo como adicdo mineral ao cimento Portland.
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5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir do desenvolvimento desta pesquisa, algumas sugestdes para trabalhos

futuros para continuidade do tema podem ser destacadas, como:

Analise das reac¢des da CBCA in natura e metacaulim através da difracao
de raios X em pastas com cal com idades mais avangadas, como 28 dias,
e também em pastas com cimento Portland simulando a NBR 5752.
Ainda, avaliar de forma quantitativa o consumo de HC por meio do método
de Ritveld;

Determinacdo do consumo de hidroxido de calcio pelas reacbes
pozolanicas por meio de andlise termogravimétrica e identificacdo do C-
S-H formado como produto de hidratacdo utilizando microscopio
eletronico de varredura,

Avaliacdo do potencial pozolanico das misturas entre cinzas do bagaco
da cana-de-agucar e metacaulim utilizando outros métodos para
determinacao da pozolanicidade além dos desenvolvidos nesta pesquisa;
Verificar se ha viabilidade econémica e financeira para producao

comercial do novo material estudado.
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APENDICE A — RESISTENCIA A COMPRESSAO DAS ARGAMASSAS DAS
MISTURAS TERNARIAS CONTENDO CBCA, Metacaulim e hidréxido de
calcio P.A. aos 7 dias.

Tabela 11 — Resisténcia a compresséo das argamassas das misturas ternarias contendo

CBCA, Metacaulim e hidréxido de célcio P.A. aos 7 dias

Resultados
RESISTENCIA A
Amostra COMPRESSAO
(Mpa)
100MTC 13,04
5CBCA95MTC 13,58
10CBCA90MTC 13,53
15CBCA85MTC 13,38
20CBCA8OMTC 12,80
25CBCA75MTC 12,91
30CBCA70MTC 11,06
35CBCA65MTC 11,07
40CBCA60MTC 9,41
45CBCA55MTC 8,27
50CBCA50MTC 7,54
55CBCA45MTC 6,65
60CBCA4OMTC 5,71
65CBCA35MTC 4,63
70CBCA30MTC 4,12
75CBCA25MTC 3,23
80CBCA20MTC 2,53
85CBCA15MTC 2,25
90CBCA10MTC 1,96
95CBCA5MTC 1,17
100CBCA 1,16
100FILER 0,02
100HC 0,33

Fonte: A autora (2022)
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APENDICE B — RESISTENCIA A COMPRESSAO DAS ARGAMASSAS DAS
MISTURAS TERNARIAS CONTENDO CBCA, Metacaulim e cimento Portland
aos 28 dias.

Tabela 12 — Resisténcia a compressao das argamassas das misturas ternarias contendo

CBCA, Metacaulim e cimento Portland aos 28 dias

75CBCA25 | 60CBCA40 | 50CBCAS50 | 30CBCA70 | 20CBCA80 | 10CBCA90
100CIM 100CBCA MTC MTC MTC MTC MTC MTC 100MTC 100FILER
Resisténcia a
compressdo 29,14 12,54 23,76 28,35 29,97 29,77 33,94 35,11 33,89 19,75
(Mpa)
% em relagdo
20 CIM 100,00 43,02 81,54 97,31 102,86 102,17 116,49 120,50 116,31 67,78

Fonte: A autora (2022)
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