@

CEFET-MG

CENTRO FEDERAL DE EDUCACAO TECNOLOGICA DE MINAS GERAIS

Dissertacdo de Mestrado

Luis Felipe dos Santos Lara

AGLOMERANTE DE BAIXO CARBONO A PARTIR DA CINZA DE CAVACO DE
EUCALIPTO E SILICA ATIVA

Belo Horizonte

Abril de 2016



Luis Felipe dos Santos Lara

Aglomerante de baixo carbono a partir da cinza de cavaco de eucalipto e silica ativa

Dissertacdo de Mestrado apresentada ao
Programa de PoOs-Graduacdo em Engenharia
de Materiais do CEFET-MG, na area de
concentracdo de Ciéncia e Desenvolvimento de
Materiais, na Linha de Pesquisa em Selecéo,
Processamento e Caracterizagdo, como parte
integrante dos requisitos para a obtencdo do

titulo de Mestre em Engenharia de Materiais.

Orientador: Prof. Dr. Augusto Cesar da Silva Bezerra

Belo Horizonte

Abril de 2016



L318a

Lara, Luis Felipe dos Santos

Aglomerante de baixo carbono a partir da cinza de cavaco de
eucalipto e silica ativa / Luis Felipe dos Santos Lara. - 2016.

167 f. : il.; tabs. ; grafs ; fotos. —

Orientador: Augusto Cesar da Silva Bezerra.

Dissertagcio (mestrado) — Centro Federal de Educacéao
Tecnoldgica de Minas Gerais, Programa de Pos-Graduagéo em
Engenharia de Materiais, Belo Horizonte, 2016.

Bibliografia.
1. Material ceramico. 2. Créditos de carbono. 3. Cimento Portland.
4. Residuos industriais. |. Bezerra, Augusto Cesar da Silva. Il

Titulo.
CDD: 620.14




CENTRO FEDERAL DE EDUCAGAO TECNQLOGICA DE MINAS GERAIS
DIRETORIA DE PESQUISA E POS-GRADUAGAO

CEFET-MG PROGRAMA DE POS-GRADUAGAO EM ENGENHARIA DE MATERIAIS

“Aglomerante de baixo carbono a partir da cinza de cavaco de eucalipto e

Y. - »
silica ativa

Luis Felipe dos Santos Lana

Dissertagao submetida & Comissd@o Examinadora designada pelo Colegiado do Curso de Pos-
Graduac@o em Engenharia de Materiais, como requisito parcial para obtenc¢ao do grau de Mestre
em Engenharia de Materiais.

P Aprovada em 27 de abril de 2016

O Aprovada com modificagoes sugeridas pela banca em 27 de abril de 2016
O *Aprovada com ressalvas em 27 de abril de 2016

O Reprovado (a).

; ORIENTADOR

Prof. Dr. Augusto César da Silva Bezerra

A\

Profé. Dré. Elaine Carballo Siqueira Corréa

—

/\./\‘
_~~ Prof. Dr. Maria Tepgza-Paulino Aguilar

Prof. Dr. Domingds Savio Redende

* Caso o(a) candidato (a) seja aprovado com ressalvas, favor relatar as modificagdes necessdrias e irdicar um membro
responsavel pela verificacao das correcoes.



AGRADECIMENTOS

Agradeco a Deus por propiciar e abencoar cada dia dedicado para execucéo desse

trabalho.

Agradeco de forma especial ao meu orientador Prof. Dr. Augusto Cesar da Silva
Bezerra pela dedicacédo, empenho, disponibilidade, competéncia e amizade, a qual

eu valorizo com muito orgulho;

Aos meus amados pais, Joaquim e Vania por todo o apoio e amor que foram a mim

dedicados através de muito esforco, conselhos, oracdes, ajudas e licdes de vida;

Agradeco a minha amada noiva Edna por contribuir de forma indireta, porém

decisiva para a concluséo desse projeto;

Aos professores do Programa de Poés-graduacdo em Engenharia de Materiais do

CEFET-MG pela dedicagao e ensinamentos;

As professoras Dra. Elaine Carballo Siqueira Corréa, Dra. Roberta Viana Ferreira e

M.Sc. Aline Silva Magalhdes pela atencéo, carinho, disponibilidade e ensinamentos;

Ao técnico de laboratério de caracterizacdo, Bruno Cordeiro Silva, pela paciéncia,

disponibilidade e empenho na realizacédo dos ensaios de caracterizacao;

A equipe do laboratério de mecanica dos pavimentos e materiais, do Departamento
de Engenharia de Transportes do CEFET-MG;

A companheira de laboratério Daniela Casagrande pelo apoio e conselhos

imprescindiveis para a conclusao deste projeto;

As agéncias de fomento, CNPQ e FAPEMIG, pela disponibilizacéo de bolsas para as
alunas de iniciacao cientifica Ana Luiza de Figueiredo Maia e Laura Luiza de Melo

Sapori Oliveira que apoiaram o desenvolvimento da pesquisa;



A ANEEL e a CEMIG pela disponibilizacdo de equipamentos para uso, em especial
a equipe do Projeto de Pesquisa e Desenvolvimento P&D ANEEL - CEMIG GT 331 -
Desenvolvimento de concretos sustentaveis com uso de cinzas de bagaco de cana-

de-acucar;

A empresa Nestlé, em especial & unidade na cidade |bia/MG, pelo fornecimento das
amostras de cinzas e ao apoio para que fosse possivel o desenvolvimento desta

pesquisa;

A empresa Tecnosil Industria e Comércio de Materiais de Construcdo Ltda pela

doacéo e fornecimento de Silica ativa.



RESUMO

A cinza de cavaco de eucalipto (CCE) é um dos principais residuos provenientes das
termelétricas e um dos mais volumosos residuos soélidos produzidos pelas industrias
nacionais. Essas industrias produzem anualmente milhdes de toneladas de CCE a
partir do processo de geragdo de energia. De acordo com a Industria Brasileira de
Arvores (2016), o consumo brasileiro de eucalipto em 2013, como lenha industrial,
foi de 41.832.528 m3 gerando cerca de 4.183.528 m3 de cinzas. Como contribuicéo
ao desenvolvimento sustentdvel, o objetivo do presente trabalho foi o
desenvolvimento de um aglomerante alternativo a partir de residuos da indastria, a
CCE e a fuligem de filtro de forno de producao de ferro silicio - Silica ativa (SA). As
cinzas utilizadas foram beneficiadas por meio da moagem no moinho de bolas
planetario de alto desempenho. A CCE e SA foram caracterizadas por analise visual,
microscopia eletronica de varredura com espectrometria de raios X dispersivo em
energia, espectrometria de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva, difracdo
de raios X, andlise térmica diferencial e termogravimétrica, perda ao fogo,
granulometria por difracdo de laser e analise de area superficial. Foram
confeccionadas pastas e argamassas com diferentes propor¢des de CCE (40, 50 e
60%), SA (60, 50 e 40%) e solucbes alcalinas de hidroxido de sbédio com
concentracdes de 0, 5, 10 e 15 mol/L. As pastas e argamassas foram caracterizadas
microscopia eletrénica de varredura, difracdo de raios X, area superficial, porosidade
e resisténcia a compressao. Os resultados obtidos para as propriedades mecanicas
das pastas e argamassas solucdes alcalinas de hidroxido de sodio com
concentracfes de 0, 5 e 10 mol/L foram satisfatérios. Os resultados de resisténcia a
compressdo corroboraram com o0s resultados de microscopia eletrdnica de
varredura, area superficial e porosidade. Foi apresentado o potencial do
aglomerante desenvolvido em reduzir as emissbes de CO2 na atmosfera quando

comparado com concretos de cimento Portland convencionais.

Palavras-chave: aglomerante alternativo, residuos industriais e agroindustriais,

emissoes de CO:a.
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1 INTRODUCAO

O cimento Portland é o material mais utilizado na construcao civil, devido a sua larga
aplicacdo em diversas fases da construcdo. Suas excelentes propriedades
mecanicas, baixo custo, facilidade de execucdo e adaptacdo aos mais diversos
projetos arquiteténicos o tornam o aglomerante hidraulico mais utilizado em todo o
mundo (METHA e MONTEIRO, 2014).

A producéo de concreto de cimento Portland supera a producéo de todos os tipos de
metais, polimeros e outros, sendo considerado o material de maior producdo no
Planeta (ASHBY, 2012). Na Figura 1 é apresentado um grafico comparativo da

producdo mundial anual dos Metais, Polimeros, Ceramicos e outros.

Figura 1 - Producdo mundial anual dos diversos tipos de materiais
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Segundo a Associacdo Européia do Cimento (CEMBUREAU, 2016), em 2014, a

producdo mundial foi cerca de 4,3 bilhGes de toneladas. A distribuicdo da producao
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do cimento Portland é apresentada na Figura 2. A China no referido ano foi o0 maior

produtor de cimento, sendo responsavel por 56,5% da producdo mundial de cimento.

Figura 2 - Producdo mundial de Cimento Portland (%), ano 2014.
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Segundo o Sindicato Nacional da Industria do Cimento (SNIC, 2016) o consumo
Brasileiro no ano de 2015 totalizou 64,9 milhdes de toneladas. Nos ultimos anos,
com o aumento da producdo de cimento, os impactos ambientais causados pela
industria cimenteira foram maximizados, ocasionados pela emissédo direta de CO:2
durante o processo produtivo, ou indiretamente pelo consumo de energia elétrica e

outros insumos necessarios para sua producao (ALANAZI et al., 2016).

De acordo com Imbabi et al. (2012), a industria cimenteira mundial é responsavel
pela emissdo de cerca de uma tonelada de diéxido de carbono (CO2) por tonelada
de clinquer produzido, além de outros gases intensificadores do efeito estufa, como
CO, CH4, NO2 e SOz, em propor¢cdes menores. Estima-se que cerca de 5% a 8% de
todo CO2 emitido no mundo sdo provenientes da producdo de cimento Portland,

portando a industria do cimento se encontra sob pressao para reduzir o consumo
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energético, as emissdes de gases poluentes e buscar alternativas para minimizar
esses impactos (JUENGER et al., 2011).

Uma forma de minimizar os impactos da producédo de cimento € reduzir o consumo
de clinquer por tonelada de cimento produzido. Usualmente a producédo de cimento
leva adi¢cdes. As normas brasileiras permitem adi¢cfes de até 70%, como € o caso do
cimento Portland de alto forno com base na norma NBR 5735 (ABNT, 1991). As
adicbes de cimento séo classificadas basicamente como: escéria de alto forno,

pozolanas e material carbonatico.

De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2015), o material pozolanico é definido como:
silicosos ou silicoaluminosos que possuem pouca ou nenhuma atividade
aglomerante. No entanto, quando separados finamente e misturados a &gua,

reagem com hidroxido de célcio formando assim compostos ligantes.

A adicdo de pozolana em compdsitos cimenticios tem como objetivo substituir
parcialmente o cimento buscando melhorias nas propriedades e um menor custo
final do concreto. Entre 0 uso de pozolanas, estdo sendo desenvolvidos diversos
estudos com uma grande variedade de cinzas. Estudos com cinzas de casca de
arroz utilizadas como pozolanas datam da década de 70 (COOK et al., 1977);
(METHA, 1977); (DESAI et al., 1978).

Os estudos do potencial para utilizacdo da cinza do bagaco de cana de acucar como
adicdo em compositos cimenticios iniciaram na primeira década do século 20 (PAYA
et al, 2002);(CORDEIRO et al., 2009);(CASTALDELLI et al., 2013);(JIMENEZ-
QUERO et al., 2013). Mais recentemente iniciaram-se estudos para a utilizacao de
cinza de cavaco de eucalipto como adicdo em compdésitos cimenticios (VIEIRA et al.,
2010; RESENDE et al., 2013).

Atualmente, toneladas de cinzas de eucalipto sdo geradas por diversas industrias de
grande porte por meio da queima do eucalipto na forma lenha, residuos (cascas e
aparas) ou processados (cavaco). Como se trata de uma fonte de energia renovavel,
a tendéncia é que o consumo da madeira de eucalipto aumente substancialmente
nos proximos anos gerando enormes quantidades de cinzas. Grande parte de cinzas

produzidas na geracao de energia em caldeiras tém como destinacao final os aterros
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sanitarios, onde seu despejo, além de ocupar grandes espacos, € uma destinacéo
sem valor agregado (MOREIRA, 2011).

Em contramdo ao uso do cimento Portland, varias pesquisas estdo sendo
desenvolvidas sobre materiais aglomerantes alternativos. Juenger et al. (2011)
estudou o avanco de materiais aglomerantes alternativos tais como o cimento de
aluminato de calcio, cimento de sulfoaluminato de célcio, aglomerantes ativados
alcalinamente e cimentos supersulfatados. Van Deventer et al., (2010) estudou os
impactos acarretados pela adog¢do dos aglomerantes ativados alcalinamente e
defende que os compostos ativados alcalinamente sdo uma tecnologia que
proporciona uma melhoria no desempenho da constru¢cdo em todo o mundo e em

breve ira substituir a indlstria do cimento.

Neste trabalho foi estudado o desenvolvimento de um aglomerante com baixa
emissdo de carbono a partir da cinza de cavaco de eucalipto (CCE) residual de
caldeira de termelétrica e a foligem de filtros de forno para producao de ferro silicio,
chamada comercialmente de silica ativa (SA). A utilizacdo da cinza de cavaco de
eucalipto em concretos, argamassas e pastas ainda necessita de estudo, sendo
impulsionado pelo aumento da oferta de CCE residual que até o presente momento
ainda nao possui uma aplicacdo nobre. A utilizacdo desse novo aglomerante pode
acarretar em melhorias nas propriedades fisicas e quimicas se comparadas aos
aglomerantes existentes, além de reduzir a emissdao de gases poluentes, em

especial a emisséao de COo..
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

O presente trabalho tem como objetivo geral desenvolver um aglomerante de baixo
carbono a partir de cinza de cavaco de eucalipto (CCE) e a foligem proveniente dos
filtros das chaminés da producao de ferrosilicio, chamada comercialmente de Silica
ativa (SA).

2.2 Objetivos especificos

O presente trabalho teve como objetivos especificos:
a) caracterizar a cinza de cavaco de eucalipto e a silica ativa,

b) caracterizar os aglomerantes compostos por diferentes propor¢cées de CCE e

silica ativa;

c) avaliar a influéncia da dosagem do ativador alcalino, hidréxido de sodio (NaOH),

nas propriedades do compésito produzido;

d) avaliar reducdo de emissdes de CO:2 ocasionadas pela substituicdo do cimento
Portland pelo aglomerante composto por diferentes propor¢cdes de CCE e silica

ativa.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Biomassa como fonte de energia

A producdo de energia elétrica ou calorifica, a partir da biomassa, se da
essencialmente pelo aproveitamento de residuos proveniente de cultivo ou de
processos industriais. A geracdo de energia elétrica a partir da biomassa acontece
através das usinas termelétricas, ja o uso industrial da biomassa como fonte de calor
acontece predominantemente nas siderargicas a partir do carvdo vegetal (MASERA
et al. 2006).

O uso da madeira para a geracdo de energia apresenta algumas vantagens e
desvantagens, quando relacionadas a combustiveis a base de petréleo. Entre as
vantagens, salientam-se o baixo custo de aquisicdo, a nao emissdo de diéxido de
enxofre, menor agressividade das cinzas ao meio ambiente comparadas as
provenientes de combustiveis fosseis, a menor corrosao de equipamentos (caldeiras
e fornos), o menor risco ambiental por se tratar de recurso renovavel, as emissdes
nao contribuem para o efeito estufa e a possibilidade de aproveitamento dos
residuos do processo de fabricacdo (serragem, cavacos e pedacos de madeira).
Como desvantagens podem ser citados: o menor poder calorifico, maior
possibilidade de geracdo de material particulado para a atmosfera e as dificuldades

no estoque e armazenamento (NISHIGUCHI et al., 2016).

O Brasil possui no total 4.419 empreendimentos geradores de energia elétrica em
operacdo, tais como hidrelétrica, edlica, solar fotovoltaica, termonuclear e
termelétrica. As termelétricas correspondem a 27,94% do potencial de geracdo de
energia elétrica nacional, ficando atras apenas das hidrelétricas que correspondem a
61,39% (ANEEL, 2016).

A substituicdo de combustiveis fosseis por fontes alternativas de energia tem se

apresentado como uma forma promissora de reduzir as emissdes de GEE (gases
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geradores do efeito estufa) oriundas de atividades antropicas. Outra maneira de
reduzir a concentracdo de GEE na atmosfera € o sequestro e armazenamento de
carbono na biomassa florestal, por meio da recomposicdo e plantio de florestas.
Entre as fontes renovaveis de energia estdo as biomassas, nas formas sélidas e
liquidas, os biogases, a energia hidrelétrica, eodlica e solar (INTERNATIONAL
ENERGY AGENCY, 2015).

Dentre as fontes de biomassa utilizadas, a madeira se destaca pelo seu potencial de
uso na sua forma in natura (lenha), ou liquida (éleos condensados da pirdlise), ou no
aproveitamento de residuos da atividade florestal (restos de poda, galhos) ou
industrial (residuos de serrarias, laminadoras, industrias moveleiras), sendo uma
fonte de energia renovavel disponivel e largamente utilizada no mundo,
principalmente em paises em desenvolvimento (MASERA et al.,, 2006). Outra
vantagem da madeira como fonte energética é a possibilidade de exploracédo e
plantio na maior parte dos paises, a qual se difere das outras fontes de energia, tal

como os combustiveis fosseis (MOREIRA, 2011).

A biomassa de origem florestal utilizada para a energia contribui duplamente para a
reducdo da concentracdo de GEE, devido ao crescimento da arvore, devido a
absorcdo e armazenamento de carbono pela fotossintese e pela reducdo da
emissdo de carbono na substituicdo aos combustiveis fosseis (MASERA et al.,
2006). As cinzas de biomassa ocupam um lugar em destaque dentre os residuos do
processo de geracdo de energia e de uso industrial, devido ao grande volume
gerado que acarreta em problemas de armazenamento e impacto ambiental
(CINCOTTO, 1988). A necessidade de encontrar uma aplicagdo nobre para o
passivo ambiental gerado pelas cinzas tem despertado na comunidade académica

uma gama de pesquisas significativas.

Uma das possibilidades é o uso das cinzas com material cimenticio suplementar. A
reatividade da cinza e sua aplicacdo estdo relacionadas a sua composi¢céo quimica e
suas propriedades e correlacionam com o produto que gerou a cinza e do processo
de queima. As cinzas com alto teor de silica amorfa podem ser aplicadas como
adicbes minerais junto ao cimento Portland. Sendo um fator relevante referente as

adicdes minerais deve ser a sua formacao predominantemente amorfa o que lhe
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proporciona alta reatividade e poder de reagir em meio aquoso com o hidréxido de
calcio resultando no endurecimento, podem ser utilizados como adicdo mineral
(JOHN et al., 2003).

Um outro grupo de cinzas s@o as com alto teor de célcio, tendo essa cinza 0 seu uso
como pozolana comprometido. Resende (2013) estudou o efeito da incorporacéo de
cinzas de cavaco de eucalipto (CCE) como material cimenticio suplementar.
Concluiu através de ensaios que a CCE ndo apresenta atividade pozolanica, mas
apresentava reatividade e um efeito de preenchimento dos poros podendo ser
considerada um material cimentante. Em seus estudos, Resende (2013), apresentou

gue a CCE estudada tinha elevado teor de célcio e baixo teor de silicio.

3.2 Aglomerantes

A NBR 11172 (ABNT, 1990) define aglomerante mineral como produto com
constituintes minerais que, para sua aplicacdo, se apresenta sob forma pulverulenta
e que na presenca de agua forma uma pasta com propriedades aglutinantes.
Aglomerantes de origem mineral quimicamente ativo podem ser subdivididos em

duas categorias: aglomerante hidraulico e aglomerante aéreo.

Aglomerante hidraulico é aquele cuja pasta apresenta a propriedade de endurecer
apenas pela reacdo com a agua e que, apdés seu endurecimento, resiste
satisfatoriamente quando submetida & acdo da agua. Ja os aglomerantes aéreos
sdo aqueles cuja pasta apresenta propriedade de endurecer por reacdes de
hidratacdo ou pela acdo quimica do anidrido carb6nico (CO2) presente na atmosfera
e gue, apos seu endurecimento, ndo resiste satisfatoriamente quando submetida a
acado da agua. Como exemplo de aglomerante aéreo pode-se citar 0 gesso e a cal
aérea. JA como exemplo de aglomerantes hidraulicos pode-se citar a cal hidraulica e
o cimento Portland, segundo a NBR 5732 (ABNT, 1991).

O gesso para a construcdo civil é definido pela NBR 13207 (ABNT, 1994) como
material moido em forma de po6, obtido da calcinacdo da gipsita, constituido

predominantemente do sulfato de calcio, podendo conter aditivos controladores de



28

tempo de pega. Bauer (1997) define o gesso como sendo uma substancia
normalmente vendida na forma de po branco, produzida a partir do mineral gipsita,
composto basicamente por sulfato de calcio hidratado. Quando a gipsita € moida e
calcinada, ela perde &gua, formando o gesso.

Segundo Petrucci (1997) algumas propriedades especificas do gesso garantem um

excelente desempenho quando esse material € utilizado como aglomerante:
e Elevada plasticidade
e Pega e endurecimento rapido
¢ Finura equivalente ao cimento
e Pequeno poder de retracéo
e Estabilidade volumétrica

A propriedade de absorver e liberar umidade confere aos revestimentos em gesso
uma elevada capacidade de promover, no ambiente, um adequado equilibrio
higroscopico, além de funcionar como inibidor de propagacdo de chamas, liberando
moléculas de agua quando em contato com o fogo. Por outro lado, devido a
solubilidade do gesso e seus derivados (1,8g/l), a utilizagdo destes materiais fica
restrita a ambientes interiores aonde ndo haja contato direto com agua. Também
apresenta alto poder de oxidacdo quando em contato com componentes ferrosos
(BAUER, 1992).

Até ha cerca de 200 anos, o ligante mais usado nas construcdes era a cal. Hoje
ainda é utilizada, por exemplo, na fabricacdo de blocos silico-calcarios, misturadas
com 0 gesso, pozolanas e cimento (PETRUCCI, 1997). Segundo Coutinho (1988) a
cal aérea pode ser classificada quanto ao teor de impurezas, como, cais gordas e
magras. As cais aéreas gordas derivam de calcarios quase puros com teores de
carbonatos néo inferiores a 99% e sao brancas. As cais aéreas magras derivam de
calcarios com teores de argila e de outras impurezas compreendidos entre 1 e 5% e

apresentam um aspecto acinzentado.
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Por outro lado segundo Bauer (1992), a cal hidraulica se difere da cal aérea quanto
ao teor de impurezas. Para ser considerada cal hidraulica deve conter de 8 a 20%

de argila e tratada termicamente a cerca de 1000°C.

A NBR 11172 (ABNT, 1990) define a cal hidraulica como material com forma de po6
seco, obtida pela calcinacdo a uma temperatura proxima a da fusdo do calcario com
impurezas silico-aluminosas, formando silicatos, aluminatos e ferritas de célcio, que
Ihe conferem certo grau de hidraulicidade. Coutinho (1988) propde que o
endurecimento da cal compreende duas reacfes. Na primeira reacdo da-se a
hidratacédo dos silicatos e aluminatos de calcio, na agua. Na segunda reacdo da-se a
recarbonatacéo da cal, s6 ao ar e em presenca do dioxido de carbono. De acordo
com Coutinho (1988) utilizam-se a cal hidraulica em aplicagfes idénticas as do
cimento, que nao exijam resisténcias mecanicas elevadas como sejam em
argamassas pobres. Porém deve-se observar que a existéncia de CaO pode ser um

problema, pois ao extinguir-se da origens a expansoes.

Segundo Metha e Monteiro (2014), o cimento Portland pode ser definido como um
cimento hidraulico produzido pela pulverizagdo de clinqueres constituidos
essencialmente por silicatos de calcios hidraulicos cristalinos e uma pequena
guantidade de uma ou mais formas de sulfato de célcio e até 5% de calcario como
adicdo na moagem. Bauer (1997) define o cimento Portland como sendo o produto
obtido pela pulverizacdo de clinquer constituido essencialmente de silicatos
hidraulicos de célcio, com uma certa propor¢cdo de sulfato de célcio natural,
contendo, eventualmente adicdes de certas substancias que modificam suas

propriedades ou facilitam seu emprego.

A NBR 5732 (ABNT, 1991) define o cimento Portland comum como um aglomerante
hidraulico obtido pela moagem de clinquer ao qual se adiciona, durante a operacéo,
a guantidade necesséaria de uma ou mais formas de sulfato de célcio. Durante a
moagem € permitido adicionar a essa mistura materiais pozolanicos, escorias

granuladas de alto-forno e ou materiais carbonaticos.

Os silicatos de célcio sao constituintes primarios do cimento Portland, a matéria-
prima para a producdo de cimento deve conter calcio e silica em formas e

proporc¢des adequadas. Séo fontes naturais de carbonato de calcio: o calcario, o0 giz
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e o calcario argiloso. Argilas sédo fontes preferenciais de silica adicional na mistura
de matéria-prima para a producéo de silicatos de calcio, pois a silica quartzitica € de
dificil moagem. Os minerais argilosos contém alumina (Al203), 6xido de ferro (Fe203)
e alcalis (METHA e MONTEIRO, 2014).

A presenca de ions de aluminio, ferro e magnésio, além dos alcalis na mistura da
matéria-prima, tem um efeito mineralizante na formacao de silicatos de célcio, isto €,
facilitam a formacédo de silicatos de calcio a temperaturas consideravelmente mais
baixas do que seria possivel de outra forma. Assim, quando nas matérias-primas
principais ndo estdo presentes quantidades suficientes de minerais de ferro e
alumina, esses sao incorporados a mistura intencionalmente por meio de adi¢cdes de

materiais secundarios, como bauxita e minério de ferro (PETRUCCI, 1997).

Como resultado, além dos compostos de silicato de célcio, o clinquer de cimento
Portland também contém aluminatos e ferroaluminatos de calcio. Para facilitar a
formacdo dos compostos desejados para o clinquer de cimento Portland, é
necessario homogeneizar a farinha antes do tratamento térmico. Esse € o motivo de
0S materiais serem submetidos a uma série de operacdes de britagem, moagem e
mistura. A partir das analises quimica dos materiais obtidos, suas proporcdes
individuais sdo determinadas pela composicado desejadas no composto do clinquer;
as matérias primas fracionadas normalmente sdo moidas em moinhos de bola ou de

rolo até a obtencdo de particulas menores que 75 microns (BAUER,1997).

O clinquer é produzido por calcinacdo a 1450°C de uma mistura finamente moida e
homogeneizada de calcario e argila numa relacdo de cerca de 80% de calcario e
20% de argila para formar silicatos de calcio, aluminatos e ferroaluminato
tetracalcico. A operacdo final do processo de fabricacdo do cimento Portland
consiste na pulverizacdo do clinquer em particulas de diametro médio entre 10 e 15
microns. A operagdo € realizada em moinhos de bolas, chamados de moinho de
acabamento. Cerca de 5% de gipsita ou sulfato de célcio é normalmente moido com
clinquer a fim de controlar as reacoes iniciais de pega e endurecimento (METHA e
MONTEIRO, 2014). A composi¢do mineralogica do clinquer de cimento Portland

esta apresentada na Tabela 1.
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Tabela 1 - Composicao mineralogica do clinquer

. Notacao . % em massa das diferentes
Constituinte . P Férmula bruta .
cimenticia fases no clinquer
Silicato tricalcico (alita) CsS CasSiOs 60-65
Silicato bicélcico (belita) C2S CazSiOq 10-20
Aluminato tricalcico CsA CasAl20s 8-12
Ferroaluminato Tetracélcico C4AF CasAl2Fe2010 8-10

Fonte: Adaptado Metha e Monteiro (2014)

Conforme Metha e Monteiro (2014) dois mecanismos de hidratagdo sao propostos
para o cimento Portland. A hidratacdo por dissolucdo-precipitacdo e a hidratacdo no
estado solido. A hidratacdo por dissolucao-precipitacdo envolve a dissolucdo de
compostos anidros em seus constituintes idnicos, a formacdo de hidratos em
solugdo e posteriormente uma eventual precipitagdo. Assim, 0o mecanismo de
dissolugéo - precipitagédo visa a uma completa reorganizagédo dos constituintes dos
compostos originais durante a hidratacdo dos silicatos presentes no cimento. Ja na
hidratacdo no estado solido, as reacfes acontecem diretamente na sua superficie

dos gréos.

3.2.1 AdigOes minerais: conceito e importancia

Segundo Mehta (2014) as adicdes minerais sdo geralmente materiais silicosos
finamente divididos, normalmente adicionados ao concreto em quantidades
variadas, desde 6 até 70% por massa do material cimenticio total. Embora as
pozolanas naturais em estado bruto ou apos a ativacao térmica sejam usadas em
algumas partes do mundo, devido aos aspectos econbmicos e ambientais, muitos

subprodutos industriais tém se tornado fonte primaria de adicdes minerais.

Segundo Isaia (2011), as adicbes minerais podem ser divididas em trés categorias,
ou seja, materiais cimenticios, materiais pozolanicos e materiais ndo reativos. A
escoria de alto-forno pertence a categoria de materiais cimenticios, jA 0 metacaulim
e a silica ativa sédo pozolanicos. Na categoria de materiais ndo reativos podemos dar
como exemplo o filler calcario. Assim, 0os materiais cimentantes e pozolanicos,
interagem quimica e fisicamente com os produtos da hidratacdo do cimento

Portland, modificando a microestrutura da pasta.
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Mehta e Monteiro (2014) define como materiais pozolanicos, aqueles silicosos ou
silico-aluminosos que possuem pouca ou nenhuma propriedade cimentante, mas
qguando finamente dividido e na presenca de umidade, reage quimicamente com o
hidréxido de calcio a temperatura ambiente para formar compostos com
propriedades cimentantes. O material pozolanico pode ser caracterizado como
artificial ou natural. De acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2015), pozolana natural &
aquela de origem vulcénica ou de origem sedimentar com atividade pozoléanica. J4 a
pozolana artificial é definida como um material proveniente do tratamento térmico ou

subproduto industrial também com atividade pozolanica.

Além da caracterizacdo de sua origem, o material pozolanico € dividido em trés
classes, N, C e E, de acordo com a NBR 12653 (ABNT, 2015). A classe N
corresponde as pozolanas naturais e artificiais como materiais vulcanicos de caréater
acido, silicosos, argilas calcinadas e terras diatomaceas. A classe C € composta por
cinzas da queima de carvdo mineral proveniente de termelétricas, e a classe E
refere-se as pozolanas que apresentam caracteristicas diferentes das demais
classes.

Atualmente, grande parte das adicdbes minerais € composta por residuos
provenientes de siderurgicas, usinas termelétricas e indlstrias, como as escérias de
alto-forno, a silica de fumo e as cinzas volantes, os quais tém substituido de forma
crescente as pozolanas naturais e argilas calcinadas. Conforme sua acao fisico-
quimica no concreto, as adicdes minerais podem ser classificadas em trés grupos
distintos: cimentantes, pozolanicas e fillers. A Tabela 2 mostra essa classificacdo, de

acordo com Metha e Monteiro (2014).

Essas adicbes sao utilizadas em substituicdo parcial do cimento Portland,
objetivando desse modo reduzir custos, melhorar a trabalhabilidade e coesdo do
concreto fresco, aumentar a resisténcia mecéanica do concreto endurecido, tais como
compressdo, cisalhamento e tracdo; aumentar a resisténcia a abrasdo, e
resistividade elétrica e contribuir com a reducéo de emissdo de dioxido de carbono
na atmosfera. E significativa também, em concretos com adicbes minerais, a
reducdo da porosidade e absorcdo, qualidades essa que determinam maior

durabilidade do concreto.
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Tabela 2 - AdicGes minerais

Classificagao

Composigdo quimica e mineralogica

Caracteristicas da particula

Cimentantes e pozolanicas

Escéria
granulada de
alto-forno

Cinzas volantes
com alto teor
de célcio
(cimentantes e
pozolanicas)

Na maior parte silicato vitreo contendo

principalmente calcio, magnésio, aluminio e
silica. Componentes do grupo melita podem
estar presentes em pequenas quantidades.

Na maior parte silicato vitreo contendo calcio,
magnésio, aluminio e alcalis. A pequena
guantidade de matéria cristalina presente
geralmente consiste de quartzo e CsA.

O material ndo processado é da dimenséo
da areia e contém 10 a 15% de umidade.
Antes de ser usado é seco e triturado em
particulas menores que 45um.

O po corresponde a 10-15% das
particulas maiores de 45um. a maioria
das particulas séo esferas soélidas com
didmetro menor que 20 pm.

Pozolanas altamente reativas

Silica ativa

Cinza de casca
de arroz

Consiste essencialmente de silica pura na
forma n&o cristalina

Consiste essencialmente de silica pura na
forma néo cristalina

P6 extremamente fino consistindo em
esferas soélidas de 0,1 ym de diametro.

As particulas normalmente sdo menores
que 45 uym, mas séo altamente celulares.

Pozolanas comuns

Cinza volante
com baixo teor
de célcio

Materiais
naturais

Metaculim

Na maior parte silicato vitreo contendo
aluminio, ferro e alcalis. A pequena
quantidade de matéria cristalina presente
consiste geralmente de quartzo, mulita,
silmanita, hematita e magnetita

Usualmente solo vulcanico. Além de vidro de
aluminosilicato, as pozolanas naturais contem
quartzo, feldspato e mica

Argila caulinitica calcinada em 650-800°C
para aumentar a atividade pozolanica

P6 corresponde a 15-30% de particulas
maiores do que 45um. a maioria das
particulas sdo esferas soélidas com diametro
médio de 20 um.

As particulas sé&o moidas a menos de 45
um e tém textura aspera.

E produzida pela calcinagéo de uma argila
caulinitica altamente pura, com
subsequente moagem do produto.

Pozolanas pouco reativas

Escorias de
alto forno
resfriada
lentamente,
Cinzas de
forno, Escoéria
de caldeira,
casca de arroz
queimada em
campo.

Consistem essencialmente de materiais de
silicato cristalino e apenas uma quantidade
pequena de matéria ndo cristalina

Os matérias devem ser pulverizados em
particulas de dimens8es muito finas para
desenvolver alguma atividade pozolanica.
As particulas séo de textura aspera.

Fonte: Adaptado Metha e Monteiro (2014)
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3.2.1.1 Silica ativa

A silica ativa ou micro silica € um subproduto da inducdo de fornos a arco nas
industrias de silicio metalico e ligas ferro-silicio. Nesse processo, o silicio é
produzido em grandes fornos elétricos de fuséo tipo arco-voltaico, onde o quartzo é
reduzido pelo carbono em altas temperaturas. Como resultado tem-se a producao de
monoxido de silicio gasoso (SiO), que se oxida e condensa na zona de baixa
temperatura de forno em particulas mindsculas de diéxido de silicio (SiO2) (HOT et
al., 2015).

Essas particulas apresentam uma coloracdo que pode variar de um cinza claro ao
escuro, devido aos teores de carbono incombusto. O material removido pela
filtragem dos gases expelidos em filtros mangas possui diametro médio da ordem de
0,1um e a superficie especifica da silica ativa €, em média, 20.000m?#/kg, enquanto a
do cimento varia de 350 a 600m%kg. Comparadas ao cimento Portland comum,
amostras de silica ativa mostram distribuicbes de tamanhos de particulas que sao
cem vezes mais finas (RAKHIMOVA et al., 2012).

A silica ativa reage com o hidréxido de célcio livre da pasta de cimento, formando
compostos mais estaveis quimicamente, aumentando a resisténcia mecanica do
concreto. Esse processo pode ser representado pelas equacdes 1, 2 e 3, conforme

apresentado por Metha e Monteiro (2014).

C2S + H20 — C-S-H + Ca(OH)2 (2)
CsS + H20 — C-S-H + Ca(OH)2 (2)
SiO2 + Ca(OH)2 — C-S-H (3)

Segundo Malhotra (2002) a silica ativa é considerada uma pozolana muito reativa e
possui uma alta capacidade de incorporar ions, principalmente alcalis. A silica ativa
age ativamente no concreto através do “efeito filler’, distribuindo o produto de
hidratacdo de modo mais homogéneo, no espaco disponivel, aumentando a coeséo,
promovendo a comatacdo dos vazios, reduzindo a exsudacdo e a segregagao.
Através dessas duas acodes, quimica e fisica, a silica ativa proporciona um grande

refinamento na zona de transi¢cdo da pasta de cimento hidratado com o agregado. O



35

material € altamente pozolanico, mas é de dificil manuseio e aumenta
consideravelmente a necessidade de 4gua no concreto, a menos que um alto indice
de aditivos redutores de agua seja usado. A silica ativa para uso com cimento
Portland em concreto, argamassa e pastas € normatizada pela NBR 13956 (ABNT,
2012).

3.3 Novos materiais aglomerantes

Sao conhecidas obras da antiguidade classica, como por exemplo, o Coliseu de
Roma, o Pantedo Romano ou as Termas de Caracala, onde foram utilizados
materiais pétreos artificialmente aglomerados (concreto e argamassas) que
patenteiam um comportamento notavel, ndo s6 mecanico, como muito
principalmente, em termos de durabilidade e da resisténcia as acfes de
meteorizacao (ABCP, 2016).

O uso do Cimento Portland apresenta alguns entraves. Em termos de poluicdo
devido a alta emissdao de CO: aliada a alta demanda energética referente ao
processo produtivo, como também do ponto de vista do seu comportamento
mecanico e desempenho face as condi¢des quimicas e fisicas do meio envolvente.
Os concretos de cimento Portland séo susceptiveis de carbonatacdo que
proporciona a reducdo do Ph que desencadeia a despassivacdo das armaduras,
reacdo alcali-agregados, lenta, mas fortemente expansivas, de ataques quimicos em
ambientes acidos, de reacdes expansivas com o0s sulfatos e apresentam ainda um
desempenho limitado a altas temperaturas, pois a partir de 400°C comecam a perder

a agua de constituicdo, acabando por desintegrar (RIPPER et al., 2001).

Segundo alguns autores Juenger et al. (2011) e, em futuro breve vai ter de verificar-
se, ndo s6 devido a questdes de ordem ambiental, mas também de poupanca
energeética, uma alteracdo radical na producdo do cimento Portland, reforcando a
utilizacdo de adigbes do tipo cinza volantes, escorias, cinzas de casca de arroz,

dentre outras.
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Junto ao interesse em buscar um aglomerante de baixa emissdo de CO:2 é
interessante aplicar a reutilizacdo de residuos industriais. O cimento Portland ja
acomoda uma ampla variedade de materiais de residuos utilizados como
cimentacao suplementar, incluido cinzas volantes, escoria de alto forno e silica ativa.
No entanto, estes sO podem ser utilizados para substituir uma porcdo de cimento
Portland na ordem de 10 a 70% como é o caso do cimento Portland de alto forno
(CPIII).

Existe uma atengdo especial para o desenvolvimento de aglomerantes feitos
inteiramente através de materiais residuais. Motivacdo adicional para explorar
alternativas ao cimento Portland pode ser devido a sua ressalva a aplicacdo e
exposicdo a ambientes agressivos ligados a um possivel processo de degradacao
prematura. Por exemplo, em aplicacdes de rapida reparacéo, que exigem ganhos de
resisténcia mecanica imediatos. Da mesma forma, condicbes ambientais com altas
concentracfes de sulfatos de elevada acidez e gas carbdnico. Nesses casos ha uma
demanda por materiais alternativos ao cimento Portland. Devido a isso, novos
aglomerantes estdo sendo desenvolvidos com a promessa de reduzir o impacto
ambiental da construcdo, buscando usar materiais residuais e ou melhorar as

propriedades dos aglomerantes ja existentes (VAN DEVENTER et al., 2010).

Existe um enorme potencial que parece tracar no horizonte para materiais obtidos
por geopolimerizagdo ou por ativacao alcalina, que permitem a incorporacdo de um
leque vasto de matéria-prima na fabricacdo de concretos e argamassas, com
particular enfoque para a utilizacdo de residuos industriais ou resultantes de
processos de queima e incineracdo, bem como restos de pedreiras, demolicdo e
rejeitos de mineracao (DUXSON et al., 2007).

7

Esse trabalho € pioneiro no estudo da utilizacdo do residuo CCE e a SA como
componentes de um novo material aglomerante sem utilizagdo do cimento Portland.
Pretende-se assim contribuir com a comunidade académica fornecendo dados
técnicos que viabilizem futuras pesquisas e possibilitem a utilizacdo desse novo
aglomerante de baixo carbono. Acredita-se que o desenvolvimento do aglomerante
de baixo carbono, objeto deste trabalho, usara conceitos importantes tanto para

materiais obtidos por geopolimeracdo quanto para materiais obtidos por ativagao
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alcalina, mas néo se adequara plenamente em nenhum dos conceitos. Nos subitens
a seguir sera apresentada uma breve revisdo sobre geopolimeros e compdésitos

ativados alcalinamente.

3.3.1 Geopolimeros

Estudos sobre geopolimeros e materiais geopolimericos iniciaram nos anos 80 e 90
com o pesquisador Francés Joseph Davidovits. De acordo com Davidovits (1998), o
geopolimero € constituido por um sistema de dois componentes inorganicos, sendo

eSsses:

e um componente reativo que contém SiO2 e Al203 na quantidade suficiente e
na forma amorfa que apresenta alta reatividade.

e uma solucdo alcalina que contenha &gua, hidroxidos alcalinos, silicatos,

aluminatos, carbonatos e sulfatos ou suas combinacoes.

De acordo com Van Deventer et al. (2010), o geopolimero é uma alternativa para os
cimentos tradicionais sendo que emite cerca de 80% a menos CO:2 e pode ser
gerado a partir de matérias primas de residuos industriais, tais como cinzas volantes,
argilas calcinadas dentre outros. Impulsionado pela demanda por um produto
sustentadvel em um momento de crescente conscientizacdo e arrocho das politicas
publicas relacionadas a poluicdo ambiental relacionadas as alteracdes climaticas a

adocdao desse produto se torna peca chave a curto prazo.

Segundo Davidovits (1991), geopolimeros sdo um subconjunto adicional dos
polimeros inorganicos em que a fase de ligagdo predominante € de aluminossilicato
e é altamente coordenada. De acordo com Provis et. al (2005) para se formar um
geopolimero o teor de calcio disponivel nos constituintes é baixo, para permitir a
formacdo de uma rede de pseudos zeolitas, em vez de as cadeias de silicatos de

calcio. O ativador sera geralmente um hidroxido ou silicato de um metal alcalino.

Alanazi et al. (2016) estudou as propriedades mecanicas da argamassa

geopolimérica a base de metacaulim aplicados a pavimentos com cura a

temperatura ambiente. Avaliou a durabilidade da argamassa em meio a uma solugéo
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de acido cloridrico com objetivo de simular uma situacdo real de esgotos e
ambientes industriais. Também avaliou a forca de ligacdo entre a argamassa
geopolimérica e a argamassa convencional de cimento Portland. Como ativador
alcalino os pesquisadores utilizaram uma solucéo de silicato de sodio e hidroxido de
sodio. Os resultados mecanicos apresentaram um ganho de resisténcia significativo
nas primeiras 24h, chegando aos 3 dias a uma resisténcia de 80% da resisténcia
final. Porém, os resultados de adeséao indicaram a perda de resisténcia na ligacdo da
argamassa polimérica com a argamassa convencional a medida que a argamassa

de cimento deteriora.

Sakonwan et al. (2014) estudou as propriedades fisicas e elétricas dos compdsitos
gerados a partir da geopolimerizagdo das cinzas volantes com elevado teor de calcio
provenientes da usina Mae Moh, situada na Tailandia. O tamanho médio das
particulas de cinzas utilizadas foram de 23,5 um e sua composicdo quimica na forma
de oxido eram de 35,21% SiOz2, 16,57% Al203, 25,52% CaO, 13,66% Fe20s3, 2,73%
Naz20 e 6,31% de outros. O silicato de sodio com 32,39% de SiO2, 13,44% de Na20
e 54,17% de H20, em peso, e solu¢cdes de NaOH foram utilizados como ativadores
alcalinos. Foram utilizados concentracdes de NaOH de 8, 10,12, 15 e 18 mol/L e na
Figura 3 sdo apresentadas micrografias dessas pastas respectivamente. Sakonwan
et al. conclui que o aumento da concentracdo do ativador alcalino proporcionou a
geragdo de uma matriz mais densa e resistente devido a capacidade de dissolver as
particulas de cinzas volantes que resultaram em uma melhor geopolimerizagdo. As
pastas com uma baixa quantidade de ativador alcalino apresentaram menor
reatividade, apresentando particulas de cinzas que ndo reagiram conforme podem

ser observadas na Figura 3.
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Figura 3 - Microscopia eletronica de varredura das pastas com cinzas com elevados
teores de calcio com diferentes teores do ativador alcalinor (8, 10, 12, 15 e 18 mol/L

respectivamente)
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Fonte: Sakonwan et al. (2014)

(a) pasta com solugdo de NaOH com concentragdo de 8 mol/L e (b) concentragdo de NaOH de 10
mol/L e (c) concentracdo de NaOH de 12 mol/L e (d) concentracdo de NaOH de 15 mol/L e (e)
concentracdo de NaOH de 18 mol/L.

Os resultados de Sakonwan et al. (2014) mostraram que a concentracdo de NaOH
teve influéncia significativa nas propriedades fisicas e elétricas. As pastas com
concentracbes elevadas de NaOH mostrou um endurecimento e um ganho de
resisténcia nas primeiras idades maior devido ao grau de geopolimerizacdo. A



40

constante dielétrica e a condutividade também aumentaram com o0 aumento da

concentracdo de NaOH.

Irfan et al. (2015) investigou estruturas geopoliméricas formados a partir de cinzas
volantes ativadas com de hidroxido de sédio (NaOH). Analisou os efeitos da relacdo
Na / Al e relacdo agua / sélidos quanto a microestrutura e na forca de adesdo. A
composicdo quimica da cinza em estudo na forma de Oxido é composta por: SiO2
(43,3%), Al203 (20,6%), Fe203 (12,5%), e CaO (11,1%). Doze diferentes formulacbes
de geopolimeros foram produzidos variando a relagdo molar Na/Al (0,6-1,2) e a
relacdo agua solido (0,3-0,36). Na Tabela 3 sdo apresentadas as rela¢cfes utilizadas

nas doze formulacdes denominadas AD 01-AD 12.

Tabela 3 - Relac¢des das doze formulacdes de geopolimeros

AD AD AD AD AD AD AD AD AD AD AD AD

Relagdo o0 o2 03 04 05 06 07 08 09 10 11 12
Si/Al 178 1,78 1,78 178 1,78 178 178 1,78 178 1,78 178 1,78
Na/Al 06 06 06 08 08 08 10 10 10 12 12 12

Agua/Sélido 0,3 0,33 036 03 033 03 03 033 036 03 0,33 0,36
Fonte: Irfan et al. (2015)

A microestrutura das cinzas utilizadas foi considerada porosa e composta por
esferas de diferentes tamanhos conforme apresentado na Figura 4, o que segundo o

autor favorecia o processo de geopolimerizacao.
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Figura 4 - Micrografia da cinza volante

EHT = 5.00kV Signal A = SE2 WD = 40mm

Fonte: Irfan et al. (2015)

As imagens da microscopia eletronica de varredura dos geopolimeros sé&o
mostradas na Figura 5. Nesse estudo foram encontrados diferentes tipos de
morfologia, observou-se a presenca de estruturas porosas, grdos de cinzas
parcialmente reagidos e.cristais na forma de escamas e agulhas. Observou-se de
forma geral a presenca de mesoporos na microestrutura do geopolimero estudado,

com tamanho de poros entre 50-100nm.
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Figura 5 - Micrografia eletrénica de varredura das estruturas encontradas nos

geopolimeros

Fonte: Irfan et al. (2015)

(a) morfologia do geopolimero e (b) detalhe da formacdo geopolimérica e (c) cinzas volantes néo
reagidas e formacdes geopoliméricas e (d) formacbes geopoliméricas e grdo de cinzas volantes
grandes ndo reagidos e (e) estruturas na forma de agulhas e (f) cinzas volantes ndo reagidas e (g)
estruturas na forma de escamas e (h) detalhe da formacéo geopolimérica.
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Ma et al. (2016) investigou a transicdo de géis geopoliméricos amorfos em estruturas
mais ordenadas avaliando a resisténcia a compressao e a microestrutura. Para esse
trabalho o pesquisador utilizou como material fonte de aluminio e silicio as cinzas
volantes e a fim de corrigir os teores dos componentes necessarios utilizou a escoria
de alto forno granulada. Adotou-se uma mistura de 80% de cinzas volantes e 20%
de escéria. Na Tabela 4 € apresentada a composicdo quimica na forma de 6xido da
cinza volante e da escéria de alto forno. Utilizaram-se como ativador alcalino duas
solugbes, sendo uma de hidroxido de sodio e outra silicato de sodio na concentracao
de 12 mol/L.

Tabela 4 - Composicao quimica na forma de 6xidos das cinzas volantes e escorias

de alto forno

Si02 AlOs CaO MgO Fe:0s KO NaO P20s SOs TIO:

Cinza volante 544 32,1 1,06 0,75 7,49 0,22 0,14 0,09 0,04 2,14

Escéria de alto forno 33,4 14,4 43,02 6,1 0,7 0,34 0,23 0 0,6 0,6
Fonte: Ma et al. (2016)

Na Figura 6 sdo apresentadas imagens de microscopia eletronica de varredura da
pasta geopolimérica estudada por Ma et al. (2016). Na Figura 6 (a, b) o autor
observou a transi¢éo de géis amorfos em prismas retangulares fundidos e a partir da
analise por difracdo de raios X pode concluir que séo estruturas de cristais de
analcima. Nas Figura 6 (c, d) foi observada a presenca de poros e particulas que

nao reagiram.
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Figura 6 - Microscopia eletrénica de varredura encontrada nos geopolimeros

High-vac SEl  PC-stdd,

50 ym N
x 500 High-vac SEI" PCestd.

(c)
Fonte: Ma et al. (2016)

(a) transicdo de um gel amorfo em prismas retangulares e (b)transicdo de um gel amorfo em prismas
retangulares e (c) superficie porosa e (d) superficie porosa.

Uzal et al. (2011) estudou as propriedades e microestrutura de cimentos compostos
gue contém grande quantidade de zeolitas naturais na forma do mineral clinoptilolita.
Foram feitas misturas contendo 55%, em peso, de um material contendo
principalmente o mineral clinoptilolita. O pesquisador concluiu que as pastas de
cimentos com adi¢cdo de zeolitas naturais apresentam menores proporgdes de poros
maiores que 50nm, quando comparados com as pastas de cimentos comuns e
obteve resisténcia a compressao similar para as duas pastas. Na Figura 7 é
apresentada a micrografia eletronica de varredura das zeolitas naturais.



45

Figura 7 - Micrografia eletrénica de varredura das zeolitas naturais

*

———- -"let'm
HETUY;:ZOKU : 7{2,889

(b)

Fonte: Uzal et al. (2011)

(a) zeolita natural na forma do mineral clinoptilolita (b) zeolita natural na forma do mineral clinoptilolita.

O autor conclui que cimento compostos que contém grandes quantidades de zeolitas
naturais apresentaram inicio e fim de pega mais rapido do que o cimento Portland,
esse fato pode estar relacionado a alta demanda de 4gua com a adicdo das zeolitas.
Na Figura 8 podem ser observada imagem de microscopias da pasta de cimento

com zeolita, que apresentam cristais de zeolita aderidos & matriz geopolimérica.

Figura 8 - Micrografia eletronica de varredura das pastas com zeolita

e

b)

Fonte: Uzal et al. (2011)

(a) pasta de cimento com zeolita aos 28 dias e (b) analise da composicdo quimica da pasta aos 28
dias, sinalizando a presenca de zeolitas.

Silva et al. (2015) estudou a sintese da zeolita com elevado grau de ordem estrutural

a partir de um rejeito de metacaulim, sendo esse composto basicamente por
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caulinita. Na Figura 9 apresentam imagens das estruturas cubicas encontradas de
aproximadamente 5um e ainda pode-se observar cristais sextavados tipicos desses

tipos de estrutura.

Figura 9 - Cubos de Zeolita gerados a partir da geopolimerizagédo do metacaulim

Fonte: Silva et al.(2015)

Lapides et al. (2007) estudou as reacfes de geopolimerizacao utilizando metacaulim
e silica ativa em diferentes propor¢cdes e também observou a formacédo de estruturas

cubicas apresentadas na Figura 10.
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Figura 10 - Microscopia eletrénica de varredura das pastas geopoliméricas

5\

Fonte: Lapides et al. (2007)

(a) formacédo de zeolita e (b) formacédo de zeolita na forma de escamas e (c) formagéo de zeolitas
sobre o grao de silica ativa.

3.3.2 Compédsitos ativados alcalinamente

As solucdes ativadoras sédo constituidas de metal alcalino ou alcalino-terreso e
classificados quanto a sua natureza (sais, hidroxidos, silicatos, aluminatos,
aluminosilicatos, sulfatos). O mecanismo da ativacdo alcalina € composto das
reacles de destruicdo-condensacédo, que incluem a quebra das ligacbes da matéria-
prima (unidades estruturais de estabilidade fraca), interacdo com as estruturas de
coagulacédo e a criacdo de estruturas condensadas. Os produtos dessa reacédo (0
principal deles € o gel de silicato de calcio hidratado (C-S-H)) dependem também do
ativador e da matéria-prima e do sistema (GLUKHOVSKY, 1980).

Segundo Torgal et al. (2008) o exato mecanismo da reacdo dos aglomerantes
ativados alcalinamente ainda ndo estd completamente entendido, embora isto

dependa das caracteristicas quimicas e fisicas da matéria-prima e dos ativadores
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alcalinos. Apesar disto, muitos autores concordam gue 0 processo consiste em um

modelo de trés passos: dissolucao, orientacdo e endurecimento.

Chang (2003) demonstra que a concentracéo de ativadores alcalinos altera o tempo
de reacgdo, tanto inicial quanto final. Os compostos quimicos normalmente utilizados
na fabricacdo de argamassas e concretos alcali-ativados podem ser classificados

em ativacao por alcalis, ativacéo por sulfatos alcalinos e ativacao mista.

No processo de ativacdo alcalina os componentes quimicos dos reagentes e do
ativador alcalino sdo de fundamental importancia, além de outras varidveis que
influenciam a reacdo. Dentre essas variaveis, a finura dos reagentes, o grau de
cristalinidade, a razdo molar entre os reagentes principais e o pH da solucéo alcalina
(DONGXU et al., 2002).

Um material com elevada porcentagem de 6xido de calcio ativado com solucdes
alcalinas de baixa ou média concentracdo (ou através de uma ativacdo calcica),
originam produtos de reacdo do tipo silicato de célcio hidratado C-S-H. Assim o
mecanismo de ativacdo alcalina visa a uma completa reorganizacdo dos
constituintes dos compostos originais durante a hidratacdo dos compdsitos
(TORGAL et al., 2008).

Cheah et al. (2015) estudou o comportamento mecanico e a microestrutura de
compositos a partir da hibridacdo de cinzas de madeira e cinzas volantes ativadas
alcalinamente curada a temperatura ambiente. Os principais constituintes quimicos
das cinzas de madeira eram calcio, potassio e magnésio que representavam
respectivamente 61%, 12%, 8,7% da composicdo total. Ja as cinzas volantes
apresentaram como principais constituintes o silicio, aluminio, ferro e célcio que
representavam respectivamente 43,2%, 17,6%, 13,7% e 11,3%. Foram moldados
quatro diferentes proporgcdes de cinzas de madeira e cinzas volantes, 100:0, 70:30,
60:40, 50:50. Foram observadas a formacédo de fases cristalinas de Arcanite
(K2S04), Calcita (CaCOs), Hidrotalcita (MgsAl20H12CO3(3H20)), Quartzo(SiOz2),
Hidroxiapatita (Cas(PO4)30OH), Mewinite (CasMg(SiOa4)2), Merwinite (CasMg(SiO4)2)
Portilandita (Ca(OH)2), Periclase (MgO) e Tobermonita (CaOSiO2H20) a partir da
analise de difracéo por raios X. O melhor resultado de resisténcia a compresséo da

pasta foi de 18 MPa aos 28 dias de cura. Na Figura 11 pode-se observar a partir da
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microscopia eletrénica de varredura com ampliacbes de 5000x e a analise de
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) a formacdo de uma rede geopolimérica
altamente interligada, isso pode ser observado em todas as proporcdes. Nota-se
também que a matriz é rica em potassio e calcio e com relacdes de Si/Al e Ca/Si

variadas.

Reig et al. (2013) avaliou as propriedades e microestrutura da pasta de residuo de
ceramica de barro vermelho ativada alcalinamente. De acordo com o pesquisador a
ceramica vermelha constitui atualmente uma fracédo significativa dentre os residuos
gerados pela construcéo civii no mundo e em especial na Espanha. Os principais
componentes quimicos encontrados na composi¢ao do residuo foram SiO2 (49,9%),
Al203 (16,6%), Fe20s (6,5%), CaO (9,7%), MgO (5,5%) Para esse trabalho o
pesquisador produziu pastas e argamassas ativadas alcalinamente utilizando uma
solucéo de hidréxido de sédio e silicato de sédio com concentracdes de 2,5; 5,0; 6,0;
7,0; 8,0; 9,0 e 10,0 mol/L,. A partir de ensaios de resisténcia mecanica obteve
resultados de resisténcia a compressao da argamassa de 29,7 MPa aos 3 dias de
cura até 50,2 MPa aos 7 dias de cura. Na Figura 12 é apresentado micrografias da
superficie fraturada das pastas em estudo, sendo observada pelo autor a formacao
de diferentes morfologias. Observou-se uma microestrutura heterogénea contendo
residuos de ceramica que nao reagiram completamente, cristais na forma de
agulhas. Reig et al. (2013) acredita que as particulas menores foram completamente
dissolvidas pela solucdo alcalina e conclui que a alta concentragcdo do ion Na*

corrobora para a producao de carbonato de sédio por carbonatacao atmosférica.
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Figura 11 - Microscopia eletronica de varredura da pasta de cinzas de madeira e

cinzas volantes ativadas alcalinamente

Fonte: Cheah et al. (2015).

(a) detalhe da composicao quimica da matriz rica em K (b) f detalhe da composi¢édo quimica da matriz
rica em Ca (c) detalhe da composicéo quimica da matriz rica em Ca.
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Figura 12 - Micrografia da pasta de residuo de ceramica de barro vermelho

T

(c) (d)

Fonte: Reig et al. (2013)

(a) superficie heterogénea e (b) detalhe da formacao de estruturas na forma de agulhas(c) detalhe de
constituintes ndo reagidos e (d) detalhe da formacao de estruturas desorganizadas e pontiagudas.

Como citado anteriormente, o aglomerante em estudo ndo apresenta plenamente as
caracteristicas de um geopolimero e nem de compostos ativados alcalinamente
encontrados na literatura. Dessa forma o estudo desenvolvido por Yongjia et al.
(2014), que avalia silicatos hidratados de calcio se mostrou importante. O
pesquisador investigou o efeito da proporcdo de calcio e silicio na microestrutura de
silicatos de calcio sintetizados pela reagdo da silica ativa e Oxido de calcio a
temperatura ambiente. De acordo Yongjia et al. as estruturas de silicatos de calcio
hidratadas apresentam composi¢cdes variadas sendo a razdo CaO/SiO2 um
importante pardmetro que afeta a composicdo e a nano e micro estruturas. Foram
produzidas pastas com diferentes razbes de CaO/SiO2
(0,6/0,8/1,0/1,3/1,5/1,7/2,0/3,0), sendo apresentadas respectivamente na Figura 13
micrografias das estruturas de silicatos de célcio hidratados gerados a partir dessas
propor¢cdes. De forma geral Yongjia et al. (2014) observou a formacao de estruturas
reticulares, aglomeracdes granulares de varios tamanhos que foram caracterizadas

pelo autor como diferentes fases de silicatos de calcio hidratados.
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Figura 13 - Micrografia eletronica de varredura das estruturas de C-S-H com
diferentes relac6es de CaO / SiO2

-~ R B
- [

Fonte: Yongjia et al. (2014)

(a) razdo de CaO/SiO- de 0,6 e (b) razéo de CaO/SiO- de 0,8 e (c) razdo de CaO/SiO- de 1,0 e (d)
razdo de CaO/SiO: de 1,3 e (e) razdo de CaO/SiO: de 1,5 e (f) razdo de CaO/SiO: de 1,7 (g) razdo de
CaO/SiO2 de 2,0 e (h) razéo de CaO/SiO: de 3,0.
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Nesse contexto, ndo ha um consenso no que diz respeito aos produtos formados
nas reacdes de geopolimerizacdo e nas reacdes de aglomerantes ativados
alcalinamente. A comunidade académica ainda discute quais sado as melhores
propor¢cdes dos constituintes, quais tipos e dosagens de ativadores alcalinos,
condi¢cbes de cura no que se refere a idade, umidade e a temperatura. Para tanto o
presente trabalho pode ser uma alternativa possivel para o desenvolvimento de um
novo produto, ainda ndo estudado pela comunidade cientifica, podendo contribuir de

forma significativa com o desenvolvimento sustentavel.
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4 MATERIAIS E METODOS

Para desenvolver um aglomerante de baixo carbono, os residuos cinza de cavaco
de eucalipto (CCE) e silica ativa (SA) foram caracterizados fisicamente e
quimicamente. ApOs a caracterizacdo desses materiais, foram realizadas dosagens
de pastas contendo diferentes propor¢cdes de CCE, SA e solucdo de hidroxido de
sodio. As diferentes proporcdes de pastas foram caracterizadas a partir da analise
visual, microscopia eletrbnica de varredura, difracdo de raios-X, area superficial e
porosidade e resisténcia a compressao. Foram realizadas dosagens das pastas com
agregado miudo (argamassas) para moldagens de corpos de prova para
caracterizacdo. As argamassas foram caracterizadas a partir da analise visual,
ensaio de massa especifica/ absorcdo/ indices de vazios e resisténcia a

compressédo. Na Figura 14 € apresentado o fluxograma experimental do trabalho.
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Figura 14 - Fluxograma das atividades
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4.1 Materiais utilizados

Os materiais utilizados nessa pesquisa estao listados na Tabela 5, onde podem ser
observados os respectivos fornecedores, bem como a cidade de origem de cada

material.

Tabela 5 - Insumos utilizados

Material Fornecedor Origem
Cinzas de cavaco de eucalipto Nestlé SA Ibia - MG
Silica ativa Tecnosil ltupeva - SP
Hidréxido de sédio Sigma Aldrich Belo Horizonte - MG

Aditivo superplastificante

MC Bauchemie

Belo Horizonte - MG

Areia

Instituto de Pesquisas Tecnolbgicas

Séao Paulo - SP

Agua

COPASA-MG

Belo Horizonte - MG

Fonte: Préprio autor

4.1.1 Cinza de cavaco de eucalipto

A utilizacdo da cinza de cavaco de eucalipto (CCE) residual foi precedida de

algumas etapas visando a preparacdo desse material. Essas etapas sao ilustradas

no fluxograma apresentado na Figura 15.

Figura 15 - Preparacao da cinza de cavaco de eucalipto

As amostras de cinzas em estudo foram coletadas na planta industrial de Nestlé S/A,
induUstria do setor alimenticio do municipio de Ibid - Minas Gerais, Brasil. A Nestlé

utiliza caldeiras com queima de lenha de Eucalipto em todas as suas unidades em

‘ Coleta e transporte ‘

v

‘ Moagem ‘

v

‘ Armazenamento ‘

Fonte: Préprio autor
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Minas Gerais, interior de Sao Paulo e demais regides do Brasil. A caldeira utilizada

na empresa emprega filtros tipo manga para recolhimento da CCE.

Os filtros mangas possuem cilindros que permitem a passagem do ar retendo as
particulas sélidas. O processo de filtragem é a seco, assim a CCE nao entra em
contato com a agua. Na Figura 16 é possivel observar o ponto de coleta da CCE nos

recipientes cilindricos em ac¢o acoplados abaixo da estrutura conica (funil).

Figura 16 - Ponto de coleta da CCE

T Y
'

Fonte: Préprio autor

Apés a coleta, a CCE residual foi condicionada em bobonas plasticas de polietileno
impermeaveis a umidade com capacidade de 50 litros cada embalagem. Depois de
moida, a CCE foi armazenada em embalagens plasticas impermeaveis a umidade

com capacidade de 5 litros.

4.1.2 Silica ativa

A silica ativa adotada para o presente estudo € comercializada pela Tecnosil
IndUstria e Comércio de Materiais de Construcdo Ltda, com sede em S&o Roque da
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Chave, Itupeva, Sdo Paulo. O lote de fabricacdo € 0008234980, fabricado no dia 02
de abril de 2015 com validade até 22 de marco de 2017. A embalagem da silica
ativa € em sacos de papel com peso liquido de 15 Kg. Na Tabela 6 sédo
apresentadas as caracteristicas fisicas fornecidas pelo fabricante.

Tabela 6 - Caracteristicas fisicas da silica ativa

Caracteristicas Fisicas

Massa especifica 2.220 Kg/m3
Teor de SiO2 > 90%
Superficie especifica (B.E.T) ~19.000 m2~/Kg
Formato da particula Esférico
Didmetro médio da particula 0,20 ym

Fonte: Tecnosil, 2015

4.1.3 Hidroxido de sédio

Adotou-se o ativador alcalino hidroxido de sodio na forma de micropérolas da
fabricante SIGMA ALDRICH por ser comercializado no varejo e ter o seu custo
baixo. A massa molar fornecida pelo fabricante € 40,0 g/mol e a concentracao
minima é de 99,0%. Na Tabela 7 sdo apresentadas as propriedades fisicas e

quimicas do ativador alcalino adotado.

Tabela 7 - Propriedades fisicas e quimicas do NaOH

Estado fisico Micropérolas
Cor Branco
Odor Inodoro
Ph 14 em 50g/L 20°C
Ponto de fuséo 323°C
Densidade relativa 2,13 g/cm3 a 20°C
Solubilidade em 4gua 1.090 g/L a 20°C

Fonte: Sigma Aldrich, 2015
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4.1.4 Aditivo superplastificante

O superplastificante sintético utilizado foi o MC POWERFLOW 1180 da marca MC -
Bauchemie Brasil Industria e Comércio Ltda. Na Tabela 8 sdo apresentadas as

propriedades do superplastificante adotado para essa pesquisa.

Tabela 8 - Propriedades do Superplastificante MC- POWERFLOW 1180

Caracteristicas Valor/descricao
Densidade (g/cm?) 1,09
Dosagem recomendada (%) 0,2a5,0
Teor de Cloretos (%) <0,1

Teor de Alcalis (%) <1,0

Tipo do Produto Superplastificante
Estado Liquido

Cor Marrom

Fonte: MC - Bauchemie, 2015

4.1.5 Areia normal

O agregado miudo utilizado nessa pesquisa foi a areia normal adquirida junto ao
Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas do Estado de S&o Paulo (IPT). A producdo de
areia normal obedece a norma NBR 7214 (ABNT, 2015). Foram utilizadas as areias
classificadas em quatro fragcbes granulométricas, ou seja, material retido entre
peneiras de abertura nominal de 2,4 mm e 1,2 mm (grossa); 1,2 mm e 0,6 mm

(média grossa); 0,6 mm e 0,3 mm (média fina) e 0,3 mm e 0,15 mm (fina).

4.1.6 Agua

A agua utilizada foi proveniente do abastecimento local, fornecida pela Companhia
de Saneamento de Minas Gerais (COPASA). Os experimentos foram realizados nos

laboratorios do Departamento de Engenharia e Transportes do CEFET-MG.
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4.2 Métodos

O presente estudo foi dividido em trés etapas. Primeiramente, as cinzas foram
preparadas, sendo submetidas ao processo de cominuicdo no moinho de alto
desempenho. Posteriormente, foi realizada a caracterizacdo fisica e quimica das
cinzas e da silica, em seguida foram moldados os corpos de prova das pastas e das

argamassas e realizados os ensaios pertinentes.

4.2.1 Moagem da cinza de cavaco de eucalipto

Em uma tentativa de produzir um aglomerante alternativo com a utilizacdo da cinza
de cavaco de eucalipto que apresente resultados mecanicos e propriedades fisicas
semelhantes ou melhores do que o cimento Portland, foi proposta a técnica de
moagem com o objetivo de aumentar o potencial reativo da cinza devido ao aumento
da area superficial especifica do material de origem. Com a finalidade de se obter
uma granulometria adequada, similar aos aglomerantes ou pozolanas ou mesmo de
preenchimento (filler), realizou-se um estudo inicial para determinar o tempo de
moagem necessario. Para tanto, amostras de CCE residual foram submetidas a
diferentes parametros de moagem. A CCE foi submetida ao processo de moagem
com o tempo de 10 e 20 minutos com esferas de diametros 10, 15 e 20 mm na
velocidade de 300 rpm a fim de compreender a influéncia dos parametros, tempo de

moagem e diametro das esferas na granulometria da CCE.

A moagem da cinza foi realizada no laboratério de Mecéanica dos Pavimentos e
Tecnologia dos Materiais do Departamento de Engenharia de Transportes (DET) do
CEFET-MG, com a utlizagdo de um moinho de esferas planetario de alto

desempenho, apresentado na Figura 17.
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Figura 17 - Moinho planetario

Fonte: Préprio autor

O moinho planetario utilizado é da marca FRITSCH modelo Pulverisette 5, composto
por quatro recipientes de moagem com capacidade maxima de 2000 ml, sendo 500
ml por recipiente. Basicamente, o método de funcionamento do moinho planetéario é
0 esmagamento pelo impacto de alta energia das esferas de moagem em conjunto
com o atrito entre as esferas e a parede do recipiente de moagem proporcionado
pela rotacdo dos recipientes em torno do seu proprio eixo em conjunto com a
rotacdo do eixo principal. Na Figura 18 sdo apresentados os acessorios do moinho:
a trava de seguranca, o recipiente de moagem com as esferas de moagem e a

tampa do recipiente de moagem com o anel de vedacéo respectivamente.

As esferas utilizadas sdo compostas por 6xido de Zircénio, 94,2% ZrO2 com
densidade de 5,7 g/cm3. Esse modelo de moinho possibilita um processo de
cominuicdo de alto desempenho em um curto periodo de tempo, podendo-se ser
justificado pelo seu método de funcionamento.
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Figura 18 - Recipientes de moagem

Fonte: Préprio autor

4.2.2 Caracterizacdo da cinza de cavaco de eucalipto e silica ativa

A cinza de cavaco de eucalipto e a silica ativa foram caracterizadas fisica e
quimicamente a fim de compreender a composi¢cao quimica, morfologia, reatividade
e possibilitar o entendimento de provaveis reacdes quimicas e fisicas do

aglomerante de baixo carbono.

4.2.2.1 Anélise visual

Nesse estudo adotou-se 0 ensaio visual por ser o mais simples dos métodos nao
destrutivos que se pode realizar em uma amostra. A partir desse ensaio
caracterizou-se a macroestrutura e coloracdo dos residuos. A caracterizagdo foi
determinada por analise visual cujas imagens foram registradas com uma maquina
fotografica da marca Canon, modelo EOS REBEL T3. A maquina fotogréafica foi
configurada para a melhor qualidade de imagem e flash luminoso automatico.
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4.2.2.2 Microscopia eletrénica de varredura

Para essa pesquisa utilizou-se dois modelos de microscopios eletrbnicos de
varredura (MEV). Foi utilizado um MEV Shimadzu e andlise de espectroscopia de
energia dispersiva (EDS) do laboratério de Caracterizacdo de Materiais do
Departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-MG e o Microscopio eletronico
de varredura de baixo vacuo da marca Hitashi, modelo TM 3000 no laboratorio de
Mecanica dos Pavimentos e Tecnologia dos Materiais do Departamento de
Engenharia de Transportes (DET) do CEFET-MG.

Algumas amostras foram analisadas no Microscoépio eletrénico de varredura (MEV),
com a finalidade de observar a morfologia das particulas a partir de imagens de alta
ampliacdo e resolucdo. Essas foram analisadas inicialmente pelo Microscopio
eletrébnico de varredura de baixo vacuo da marca Hitashi, modelo TM 3000, com
detectores de elétrons retroespalhados. Sendo esse equipamento compacto e de
facil operacdo conforme apresentado na Figura 19. Esse equipamento possui

capacidade de ampliacédo de até 30 mil vezes e aceleragdo variavel (5kV e 15kV).

Figura 19 - Microscopio Eletrénico de Varredura - Hitashi

. G

Fonte: Préprio autor
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As amostras foram analisadas no Microscopio eletrénico de varredura (MEV), com a
finalidade de observar a morfologia das particulas a partir de imagens de alta

ampliacdo e resolucdo e compreender a composi¢do quimica pontual das amostras.

A analise por espectroscopia de energia dispersiva (EDS) acoplada ao MEV foi
adotada para a caracterizacdo de materiais, pois permite identificar a composicéo de
sua amostra, mesmo que qualitativamente, em pontos especificos da imagem. Para
tanto foi utilizado o MEV Shimadzu e andlise de EDS com os parametros de
operacédo do MEV: corrente de filamento de 30 mA, tensao de 25 kV e metalizagéo

das amostras com ouro apresentado na Figura 20.

Figura 20 - Microscopio Eletrénico de Varredura - Shimadzu

c v

Fonte: Préprio autor

4.2.2.3 Espectrometria de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva

Os residuos foram caracterizados por meio de um espectrdmetro de fluorescéncia
de raios X por energia dispersiva (EDX). A fluorescéncia foi obtida pelo método do
p6é em um equipamento EDX — 720 SHIMADZU do laboratério de Caracterizacdo de
Materiais do Departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-MG conforme
apresentado na Figura 21. Esse ensaio foi utilizado com objetivo de determinar
qualitativamente e semi-quantitativamente quais elementos quimicos estdo

presentes nos materiais em estudo.
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Figura 21 - Espectrémetro de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva

Fonte: Préprio autor

4.2.2.4 Difrag&o de Raios X

A partir do ensaio de difracdo de raios X (DRX) buscou-se a identificacéo
mineralégica dos constituintes cristalinos que compdes os residuos CCE e SA. As
fases cristalinas foram identificadas a partir da conferéncia e comparagdo com as
difracbes padrdes, uma vez que na maioria dos solidos, os atomos se orientam em
planos cristalinos separados por distancias da mesma ordem de grandeza do
comprimento de onda de raios X. Utilizou-se o equipamento da marca SHIMADZU,
modelo XRD-7000, do laboratério de Caracterizacdo de Materiais do Departamento
de Engenharia de Materiais do CEFET-MG conforme apresentado na Figura 22. Foi
utilizado um tubo de raios X de cobre (Cu) com tenséo de 40,0 kV e corrente elétrica
de 30,0 mA com varredura por passo de 0,026 variando de 4 a 82° na velocidade de

5 s/passo.
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Figura 22 - Difratometro de raios X

/

mnXimo.“ |

Fonte: Préprio autor

A amplitude e quantidade dos picos indicam a tendéncia cristalina ou amorfa da
amostra. O ensaio possibilita uma medida qualitativa a partir da identificacdo dos

constituintes da amostra.

Para analisar os difratrogramas gerados nos ensaios foi utilizada a versdo
demonstrativa do software Match! e o banco de dados Crystallography Open
Database Inorganic, revisdo 173445 de 04 de janeiro de 2016 (COD-Inorg
REV173445 2016.01.04). Foi realizado refinamento de fase pelo método Rietveld e
para isso foi utilizado o software FullProf. Para a escolha das fases presentes foram
utilizados como referéncia os resultados de composi¢cdo quimica qualitativa/semi
quantitativa obtidos pelos ensaios de EDS e EDX.
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4.2.2.5 Analise térmica diferencial e termogravimétrica

Para o ensaio de analise térmica diferencial e termogravimétrica (DTA-TGA), as
amostras do residuo CCE foram analisadas no Laboratdrio de Analises Térmicas do
Departamento de Quimica do CEFET-MG no analisador térmico da marca
SHIMADZU DTA — 60H. Esse ensaio foi proposto com o objetivo de compreender a
variacdo da massa da amostra de CCE em relacdo a temperatura e o tempo em um
ambiente controlado. Os parametros de ensaio para as amostras foram: taxa de
aquecimento 5°C/min, temperatura maxima 1200°C, atmosfera utilizada de

nitrogénio, fluxo de gas 50 ml/min apresentado na Figura 23.

Figura 23 - Analisador térmico diferencial e termogravimeétrico

Fonte: Préprio autor

De maneira geral, a analise termogravimétrica consiste no estudo da decomposi¢cao
de determinado material em um ambiente controlado, onde ocorre o aumento da
temperatura a uma taxa controlada. As informacfGes acerca da decomposicdo séo
obtidas através da perda de massa da amostra nos diferentes estagios de
temperatura. A andlise através da forma grafica pode ser obtida através de duas
curvas, a curva perda de massa x temperatura e a curva variacdo de energia X
temperatura. Uma vez conhecida as temperaturas caracteristicas segundo as quais
ocorre a decomposicao das fases que compde o material estudado. Essa técnica foi
empregada a CCE de modo a caracterizar a sua composicdo quimica indiretamente

e compreender a decomposicao desses materiais.
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4.2.2.6 Perda ao fogo

O ensaio de perda ao fogo foi feito nas CCE a fim de se obter a perda de massa da
cinza de cavaco de eucalipto ap6s aquecimento em forno mufla a 950°C. O ensaio
foi realizado no Laboratério de tratamento térmico do Departamento de Engenharia
de Materiais do CEFET-MG. Para esse ensaio adotou-se a NBR NM 18 (ABNT,
2012), determinacédo de perda ao fogo, tendo o cimento Portland como referéncia. O
método executivo descrito em norma determina colocar 10g de amostra em um
cadinho de porcelana e calcinar em forno mufla & temperatura de (950 +-50)°C, por
20 minutos (Figura 24). Logo apds os 20 minutos, o cadinho de porcelana foi
resfriado naturalmente, logo apds pesado e voltou para o processo de calcinacdo em

periodos de 5 minutos até obter massa constante.

Figura 24 - Forno mufla utilizada para o ensaio de perda ao fogo

Fonte: Préprio autor

4.2.2.7 Analise granulometrica

A analise granulométrica foi analisada, com a utilizacdo do equipamento Cilas 1090
Laser Particle Size Analyzer, do laboratério de Caracterizacdo de Materiais do
Departamento de Engenharia de Materiais do CEFET-MG, Campus | conforme
apresentado na Figura 25. O equipamento é composto por um sistema de dispersao

e um sistema focal. O raio laser emitido varia sua difracdo conforme o tamanho das
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particulas da amostra dispersa no liquido. Buscou-se como resultados os diametros
qgue correspondem a distribuicdo acumulada em 10%, 50% e 90%, além do diametro
médio. Para o ensaio foi utilizado ultrassom durante 240 segundos para dispersar a
amostra e grau de obscuracédo de 15%. Esse ensaio objetivou a caracterizagdo dos

materiais a partir da distribuicdo granulométrica e do diametro médio.

Figura 25 - Granulometro por difracéo de raio laser

Fonte: Préprio autor

4.2.2.8 Area superficial especifica

As amostras de cinza de cavaco de eucalipto e silica ativa foram submetidas ao
ensaio de area superficial especifica por adsor¢éo gasosa a fim de conhecer a area
superficial especifica de cada material. O método Brunauer, Emmett e Teller (BET) &
amplamente utilizado para determinacdo da area de superficie especifica de
materiais solidos, especialmente materiais com poros abertos (BRUNAUER et. al,
1938). O método de BET tem sido utilizado para determinacéo da area especifica de
materiais porosos, pelo acompanhamento da adsor¢cdo sob condi¢cdes controladas
(CAVALCANTE, 1998). O ensaio foi realizado com o equipamento NOVA 2200 e da
marca Quantachrome apresentado na Figura 26, sendo os calculos realizados

automaticamente pelo software. Quantachrome NovaWin. Utilizou-se a célula com
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bulbo de 9 mm conforme apresentado na Figura 27. As amostras foram tratadas
termicamente durante 60 minutos a 100°C e o gas utilizado com adsorbato foi o
nitrogénio. Foi utilizada a metodologia para a determinacdo da area superficial
especifica da Density Functional Theory (DFT).

Figura 26 - Analisador de area superficial especifica por adsor¢cédo gasosa

Fonte: Préprio autor

Figura 27 - Célula com bulbo

Fonte: Préprio autor
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4.2.3 Dosagem

Apébs o estudo de caracterizagdo das matérias-primas, foi possivel o conhecimento
da composicdo quimica, area superficial e morfologia dos grédos destes materiais. De
posse destes dados e apos estudo minucioso das literaturas nacional e

internacional, foi dado o inicio ao estudo de dosagem.

Foram confeccionadas pastas e argamassas dos aglomerantes alternativos com
agua ou solucéo de hidréxido de sodio em diferentes proporgfes. Para a moldagem
dos corpos de prova das pastas foram utilizados moldes de silicone com diametro de
30mm e altura de 20mm (Figura 28a) e moldes de aco com diametro de 25mm e
altura de 50mm (Figura 28b). Para a moldagem das argamassas foram utilizados
moldes de ago com diametro de 25mm e altura de 50mm (Figura 28b). As
moldagens foram realizadas no laboratério de Mecéanica dos Pavimentos e
Tecnologia dos Materiais do Departamento de Engenharia de Transportes do
CEFET-MG.

Figura 28 - Moldes dos corpos-de-prova

(@)

Fonte: Préprio autor

(a) molde de silicone e (b) molde de aco para argamassa.

A NBR 7215 (ABNT, 1996) que regulamenta a determinacdo da resisténcia a
compressdo do cimento Portland, prevé moldagens de corpos de prova cilindricos
com didmetro de 50mm e altura de 100mm. A escolha dos moldes cilindricos de ago
com diametro de 25mm e altura de 50mm, diferentemente do que preconiza a NBR
7215 (ABNT, 1996), foi devido a dificuldade na producao das solu¢des de NaOH em
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guantidades elevadas. A escolha se pautou na relacédo entre altura e diametro igual
a 2, acredita-se que a manutencdo da relacao altura/diametro garantird parametros

de comparagao.

Por outro lado, a reducgéo das dimensdes dos moldes pode dificultar os processos de
moldagens e adensamento das argamassas. Para verificar a influéncia das
dimensdes dos moldes no adensamento foram moldados corpos de prova de
argamassa de cimento Portland em moldes cilindricos com didmetro de 50mm e
altura de 100mm e cilindricos com diametro de 25mm e altura de 50mm. Para esse a
moldagem desses corpos-de-prova foi usada a proporcdo de materiais da NBR 7215
(ABNT, 1996) e ambos tiveram as suas resisténcias a compressao e absorcdo de
adgua avaliadas. Essas duas propriedades, resisténcia a compressao e absorcao de
agua, foram escolhidas por serem propriedades diretamente influenciadas pelo
processo de moldagem e acredita-se que sera possivel avaliar influéncia das

dimensoes dos moldes.

4.2.3.1 Dosagem das pastas

Com o objetivo de compreender as caracteristicas da superficie das pastas e o
comportamento mecanico de resisténcia a compressao foram moldadas pastilhas
cilindricas para serem submetidas ao MEV e corpos de prova cilindricos. Para cada
propor¢cao moldou-se cinco corpos de prova cilindricos e duas pastilhas. Na Tabela 9
€ apresentado as proporcdes de materiais, CCE(%), SA(%), NaOH(mol/L) e o fator
solucéol/ligante para cada pasta. Realizou-se a moldagem com o auxilio de um
misturador mecanico. Inicialmente colocou-se na cuba do misturador mecéanico toda
a quantidade de CCE e SA e realizou-se a mistura manual com o auxilio de uma
espatula durante 30 segundos, logo apds adicionou-se a agua ou solucdo de NaOH
e misturou-se mecanicamente durante 1 minutos. Apds esse tempo desligou-se o
misturador e com o auxilio de uma espatula, durante 15 segundos retirou-se a pasta
que ficou aderida as paredes da cuba que ndo foram suficientemente misturadas.

Imediatamente apos esse intervalo, ligou-se o misturador por mais 1 minuto.
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Tabela 9 - Propor¢cdes de materiais para as pastas

Proporcéao COCE SA s?cﬁﬂgggtka:fga Fator solucao/
(%) (%) (mol/L) aglomerante
60CCE40SA Omol/L 60 40 0 0,5
50CCE50SA Omol/L 50 50 0 0,5
40CCEG60SA Omol/L 40 60 0 0,5
60CCE40SA 5mol/L 60 40 5 0,5
50CCE50SA 5mol/L 50 50 5 0,5
40CCEG60SA 5mol/L 40 60 5 0,5
60CCE40SA 10mol/L 60 40 10 0,5
50CCE50SA 10mol/L 50 50 10 0,5
40CCE60SA 10mol/L 40 60 10 0,5
60CCE40SA 15mol/L 60 40 15 0,5
50CCE50SA 15mol/L 50 50 15 0,5
40CCEG60SA 15mol/L 40 60 15 0,5

Fonte: Préprio autor

4.2.3.2 Dosagem das argamassas

Para simular o uso do aglomerante de baixo carbono e o seu comportamento no
desenvolvimento de concretos foram desenvolvidas argamassas na mesma relacao
entre aglomerante e agregado (Aglomerante/agregado = 1:3) e fator agua e
aglomerante (Agua ou Solucéo/aglomerante = 0,5) da argamassa padrdo da NBR
7215 (ABNT, 1996), que tem como objetivo determinar a resisténcia a compressao
do cimento Portland. Na Tabela 10 sdo apresentadas as propor¢cdes de materiais
utilizados, sendo a CCE (%), SA (%), NaOH (mol/L), o fator solugdo/aglomerante e o
fator aditivo plastificante. A dosagem do plastificante variou de modo a possibilitar o
nivelamento da trabalhabilidade entre as propor¢des. Sendo que quanto maior o teor
de SA maior o indice de plastificante. Para cada traco moldou-se quinze corpos de
prova cilindricos de dimensfes 25 mm X 50 mm e duas pastilhas, totalizando assim
204 corpos de prova. A fim de compreender o comportamento mecanico da
argamassa, foram ensaiados a resisténcia a compressao nas idades de 3, 7 e 28
dias. Realizou-se a moldagem com o auxilio de um misturador mecanico.
Inicialmente colocou-se na cuba do misturador mecéanico toda a quantidade de CCE
e SA e areia, realizou-se a mistura manual com o auxilio de uma espatula durante

30 segundos, logo apo6s adicionou-se a solugcdo de NaOH e misturou-se
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mecanicamente durante 1 minutos. Apos esse tempo desligou-se o misturador e

com o auxilio de uma espatula durante 15 segundos retirou-se a pasta que ficou

aderida as paredes da cuba que ndo foram suficientemente misturadas.

Imediatamente apds esse intervalo, ligou-se o misturador por mais 1 minuto.

Tabela 10 - Propor¢cbes de materiais das argamassas

Concentracao | Fator agua ou Fator

Proporcéo CCE (%) SA (%) solucdo NaOH solucao/ Plastificante/

(mol/L) aglomerante aglomerante
60CCE40SA Omol/L 60 40 0 0,5 0,012
50CCE50SA Omol/L 50 50 0 0,5 0,016
40CCEB60SA Omol/L 40 60 0 0,5 0,018
60CCE40SA 5mol/L 60 40 5 0,5 0,012
50CCE50SA 5mol/L 50 50 5 0,5 0,016
40CCE60SA 5mol/L 40 60 5 0,5 0,018
60CCE40SA 10mol/L 60 40 10 0,5 0,012
50CCE50SA 10mol/L 50 50 10 0,5 0,016
40CCEB60SA 10mol/L 40 60 10 0,5 0,018
60CCE40SA 15mol/L 60 40 15 0,5 0,012
50CCE50SA 15mol/L 50 50 15 0,5 0,016
40CCEB60SA 15mol/L 40 60 15 0,5 0,018

Fonte: Préprio autor

4.2.4 Caracterizacdo dos compositos

4.2.4.1 Analise visual

O ensaio visual dos compésitos foi realizado no laboratério de Mecénica dos

Pavimentos e Tecnologia dos Materiais do Departamento de Engenharia de

Transportes (DET) do CEFET-MG. A partir desse ensaio pode-se caracterizar a

macroestrutura e coloracdo das pastas e das argamassas. A caracterizagédo foi

determinada por analise visual cujas imagens foram registradas com uma maquina

fotografica da marca Canon, modelo EOS REBEL T3. A maquina fotografica foi

configurada para a melhor qualidade de imagem e flash luminoso automatico.

Utilizou-se a andlise visual como um dos critérios para a determinacdo das

propor¢cdes Otimas dos constituintes. Antes da ruptura de cada corpo-de-prova, nas

idades de 28 dias para as pastas e 3, 7, e 28 dias para argamassa, foi feita a analise
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visual para a verificacdo da existéncia ou ndo de eflorescéncias, reacdes expansivas

e baixa resisténcia a abrasao superficial.

4.2.4.2 Microscopia eletrénica de varredura

Foram realizadas imagens por microscopia eletrénica de varredura nas pastas com o
objetivo de compreender a morfologia superficial. A microscopia foi realizada com o
auxilio do Microscopio eletrénico de varredura de baixo vacuo da marca Hitashi,
modelo TM 3000 no laboratério de Mecénica dos Pavimentos e Tecnologia dos
Materiais do Departamento de Engenharia de Transportes do CEFET-MG. As
pastilhas e os fragmentos dos corpos de prova rompidos no ensaio de resisténcia a
compressdo das pastas foram submetidos ao MEV. As pastilhas receberam o
processo de preparacdo superficial a fim de regularizar a superficie. Na Figura 29 é
apresentado uma comparacdo entre uma pastilha que nédo recebeu o tratamento
superficial (esquerda) e outra com o tratamento superficial (direita). Tal preparacéo
superficial ocorreu no laboratério de Metalografia do Departamento de Engenharia
de Materiais do CEFET-MG, com a utilizagdo de lixas d’agua abrasivas de diferentes
graos, P180, P240 e P400.

Figura 29 - Comparacao entre uma pastilha sem o tratamento e outra com o

tratamento superficial

Fonte: Préprio autor



76

4.2.4.3 Difracéo de raios X

O ensaio de difracédo de raios X foi realizado com as pastas com objetivo de avaliar e
comparar a formagao de diferentes fases cristalinas a partir da modificagdo dos
constituintes das pastas. O ensaio foi realizado no mesmo equipamento utilizado

para a caracterizacdo da CCE e da SA.

Para a preparacdo das amostras para esse ensaio realizou-se 0 processo de
cominacao utilizando o moinho de bolas planetario de alto desempenho. Foram
colocados 150 g de fragmentos dos corpos de prova rompidos no ensaio de
resisténcia a compressado em cada recipiente de moagem e 12 esferas com diametro
de 20 mm, conforme Figura 30. O processo de cominuicdo teve duracdo de 10

minutos e o equipamento foi configurado com a rotacao de 300 rpm.

Figura 30 - Preparagcao das amostras para o ensaio de difracédo de raios X

Fonte: Préprio autor

Apos o processo de cominuicdo, os fragmentos das pastas se apresentaram na

forma de p6, dessa maneira foram encaminhados para o ensaio de DRX (Figura 31).
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Figura 31 - Amostras para o ensaio de difracédo de raios X

Fonte: Préprio autor

4.2.4.4 Area superficial especifica e volume de poros

As amostras das pastas foram submetidas ao ensaio area superficial especifica por
adsorcdo gasosa a fim de comparar a area superficial e o volume de poros dos
compositos ceramicos criados a partir de diferentes composicfes. As amostras
foram preparadas, sendo pré-selecionadas de modo que todas as proporcdes de
pastas fossem ensaiadas na mesma faixa granulométrica. As amostras foram
separadas a partir do peneiramento utilizando peneiras com abertura de 2,00 e
1,19mm além do fundo e da tampa, Figura 32 (a). Para separar as amostras foram
utilizados os corpos de prova rompidos no ensaio de resisténcia a compressao,
Figura 32 (b). Foram peneirados os 12 tragos de pasta e ao final do peneiramento
foram separadas trés faixas granulométricas, a retida pela peneira 2,00 mm, a
passante pela peneira 2,00mm e retida na 1,19 mm e a passante pela 1,19 mm,
Figura 32 (c). A faixa granulométrica encaminhada para o ensaio foi a passante pela
peneira 2,00 mm e retida na peneira 1,19 mm Figura 32 (d).



78

Figura 32 - Processo de separacao das amostras

() (d)

Fonte: Préprio autor

(a) peneira com abertura de 2,00, 1,19mm, tampa e fundo e (b) fragmentos dos corpos de prova
submetidos ao ensaio de resisténcia a compressdo e (c) faixas granulométricas obtidas apés o
peneiramento e (d) faixa granulométrica encaminhada para o ensaio de area especifica e volume de

poros.

A porosidade exerce grande efeito nas propriedades mecéanicas e fisicas do
material, tais como (i) resisténcia a compressao, (ii) durabilidade, (iii) propriedades
fisico-quimicas, (iv) influéncia nas caracteristicas de dissolugéo, (v)nas propriedades
de transporte, (vi) nas propriedades térmicas. Os poros podem ser caracterizados de
acordo com o0s seus tamanhos, basicamente sdo divididos em trés tipos,
Macroporos, microporos e mesoporos. Poros com aberturas superiores a 500 A s&o
chamados de macroporos. O termo microporos descreve poros com diametros
menores do que 20 A. Ja os poros entre 20-500 A sio chamados de mesoporos. A
area superficial especifica pode apresentar grandes variagbes em virtude do
tamanho e forma da particula e dos poros. Pode ser usada como medida da
atividade da superficie de varios materiais sendo compreendida como a superficie
externa ao gas. E limitada pela superficie externa do corpo solido e da superficie

interna produzida pela sua porosidade. A area superficial especifica é inversamente
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proporcional ao diametro médio do poro. Isto €, uma grande superficie especifica
indica a presenca de pequenos poros enquanto pequenos valores sao
caracteristicos de materiais macroporosos de corpos nao  porosos.
(QUANTACHOME INSTRUMENTS, 2014).

Utilizou-se o laboratorio de caracterizacdo de materiais do Departamento de
Engenharia de Materiais do CEFET-MG. O ensaio foi realizado com o equipamento
NOVA 2200 e da marca Quantachrome, sendo o0s célculos realizados
automaticamente pelo software Quantachrome NovaWin. Utilizou-se a célula com
bulbo de 9 mm, as amostras foram tratadas termicamente durante 60 minutos a
100°C e o gas utilizados como adsorbato foi 0 nitrogénio. Para a analise do volume
total dos poros, area superficial especifica e didametro médio dos poros utilizou a
metodologia Density Functional Theory (DFT).

4.2.4.5 Massa especifica, absorcéo e indice de vazios

Para o ensaio de massa especifica, absorcdo de agua por imersdo e indices de
vazios foi utilizada como referéncia a norma NBR 9778 (ABNT, 2009), Argamassa e
concreto endurecido - Determina¢éo de absorcao de agua, indice de vazios e massa
especifica. Essa norma ndo contempla o célculo da massa especifica absoluta, ja

gue a partir desse ensaio ndo se determinam 0s poros impermeaveis.
A NBR 9778 (ABNT, 2009) define:

e Absorcao de agua por imersao: Processo pelo qual a agua é conduzida e tende a
ocupar 0s poros permeaveis de um corpo de prova sélido e poroso. Para 0s
efeitos desta norma, pode ser considerado como sendo o incremento de massa de
um corpo solido poroso devido a penetracdo de agua em seus poros permeaveis,

em relacdo a sua massa em estado seco;

e indices de vazios: Relacdo entre o volume de poros permeaveis e o volume total

da amostra;
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e Massa especifica da amostra seca: Relagédo entre a massa do material saturado e

o volume total da amostra , incluindo os poros permedaveis e impermeaveis;

e Massa especifica real: Relacdo entre a massa do material seco e o seu volume,

excluindo os poros permeaveis.

Esse ensaio foi realizado no Laboratorio de Mecénica dos Pavimentos e de Materiais
do Departamento de Engenharia de Transportes do CEFET-MG. Para a realizacéo
do ensaio, foram necessarios 0s seguintes equipamentos: balanca hidrostatica, com
capacidade minima para 1 kg e resolugcédo de 0,01g (Figura 33 a); estufa capaz de
manter a temperatura entre 95 a 105°C (Figura 33 b); recipiente constituido de um
cesto de arame (Figura 33 c¢) e um tanque de agua (Figura 33 d). Nos ensaios
realizados nao foi utilizado o aquecimento da agua, todas as medidas foram

conduzidas com a agua a temperatura ambiente.

Figura 33 - Equipamento utilizados no ensaio de massa especifica absorcao e

indices de vazios

(b)

() (d)

Fonte: Préprio autor

(a) balanca hidrostatica e (b) estufa de secagem e (c) cesto de arame e (d) tanque de agua.
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Figura 34 - Estrutura montada para execucéo do ensaio de massa especifica,

absorcao e indices de vazios

Fonte: Préprio autor

A partir desse ensaio espera-se compreender o comportamento das diferentes

proporcdes de argamassas quanto aos poros permedaveis e massa especifica.

4.2.4.6 Resisténcia a compressao

Para a determinacdo da resisténcia a compressao das pastas e argamassas com
aglomerante de baixo carbono, os corpos de prova das pastas foram rompidos aos
28 dias e os de argamassa foram rompidos aos 3, 7 e 28 dias. Para execuc¢ao desse
ensaio utilizou-se o Equipamento Universal de Ensaios da marca EMIC (Figura 35) e
os softwares TESC e Vmag, do Laboratério de Mecéanica dos Pavimentos e

Materiais do Departamento de Engenharia de Transportes do CEFET-MG.

Primeiramente preparou-se o Equipamento universal de ensaios e configurou-se o
Software com as dimensdes dos corpos de prova, tipo de ensaio e velocidade de
carregamento equivalente a (0,25 £ 0,05) MPa/s de acordo com a NBR 7215 (ABNT,
1996). Os resultados foram expressos na unidade Megapascal (MPa), dividindo a
carga de ruptura pela area da secédo transversal do corpo de prova. Foram
calculadas as resisténcias média em MPa dos corpos de prova ensaiados para cada

proporcdo. O resultado foi arredondado ao décimo mais proximo. A fim de garantir
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uma superficie plana e regular utilizou-se capeador metalico com neoprene (Figura
36) objetivando reduzir as variacbes de ensaio devidas a falta de paralelismo entre
0s pratos da prensa, os desvios do eixo do corpo-de-prova em relagdo a direcdo da

movimentagao dos pratos, e o atrito entre os pratos e 0s topos do corpo-de-prova.

Figura 35 - Equipamento universal de ensaios

Fonte: Préprio autor

Figura 36 - Capeador metalico

Fonte: Préprio autor
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4.3 Projecao dareducao de emissdes de CO:

Para a avaliagdo de possiveis reducfes de emissfes de CO:2 ocasionadas pela
substituicdo do cimento Portland pelo aglomerante de baixo carbono foi dosada uma
argamassa de acordo com a NBR7215 (ABNT, 1996) com cimento Portland de Alta
Resisténcia Inicial - ARI (CPV). Os dados de resisténcia a compressao e consumo
de aglomerante nas diversas proporc¢oes foi utilizada para realizar uma projecao do
consumo de aglomerante por m3 de compdsito. Com o objetivo de simplificar a
analise foram reduzidas algumas variaveis, entre elas: (i) transporte; (ii) energia para
preparacdo do compoésito, como energia de betoneira, adensamento e bombas; (iii)
variaveis de fluidez e trabalhabilidade; (iv) parametros de durabilidade; (v) tempo de

desforma e escoramento e (vi) uso de agregado graudo.

Para a projecao foram considerados: (i) consumo de cimento portland; (ii) consumo
do aglomerante desenvolvido; (iii) consumo de agregado miudo das argamassas; (iv)
consumo de agua ou solucao e (v) mesma relacao aglomerante e agregados para as
argamassas (em massa). Com base nesses dados foi realizada uma projecéo de
consumo de aglomerante, agregado e agua ou solucdo por m3 de compdsito. O
composito em discussao seria um material com propriedades fisicas e mecéanicas de
concretos estruturais, como massa especifica, absor¢cdo de agua, resisténcia a
compressao, entre outras propriedades. Os compdésitos seriam para fins estruturais
sem o0 uso de agregados graudos, definidos como microconcretos por Poggiali
(2010).



84

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 Caracterizacdo da cinza de cavaco de eucalipto e da silica ativa

5.1.1 Caracterizacao visual das cinzas

A amostra da CCE in natura utilizada na pesquisa é apresentada na Figura 37. A
CCE in natura apresenta uma distribuicdo granulométrica ndo uniforme. E possivel
observar particulas pulverulentas em tom de cor cinza claro o que indica baixa
quantidade de carbono e particulas alongadas em tom de cor cinza escuro o que

indica a presenca de fibras com a presenca de elevador teor de carbono.

Figura 37 - Cinza de cavaco de eucalipto in natura

Fonte: Préprio autor

A amostra de CCE moida obtida a partir do processamento no moinho planetario de
alto desempenho é apresentada na Figura 38. Pode-se observar que apos o
processo de cominuicdo, a CCE se apresenta com uma distribuicdo granulométrica
uniforme com a visao desprovida de equipamentos (Olho nu). O tom de cor cinza
intermediario indicaria relativo teor de carbono na estrutura da CCE.
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Figura 38 - Cinza de cavaco de eucalipto moida

Fonte: Préprio autor

5.1.2 Caracterizacao visual da silica ativa

A amostra de silica ativa utilizada nesse estudo € apresentada na Figura 39.
Visualmente apresenta uma distribuicdo granulométrica fina e homogénea
apresentando um tom de cor cinza claro. Devido a sua propriedade de absorver
umidade, pode-se observar a presenca de particulas aglomeradas, tornando sua
granulometria aparentemente mais grosseira. Em analise tétil foi possivel perceber
que essas particulas aglomeradas séo friaveis, isso €, facilmente desfeitas sobre a

acao do atrito dos dedos.
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Figura 39 - Silica ativa

§:~ 3 NN
Fonte: Préprio autor

5.1.3 Analise microscopica e de composicado quimica

O uso do microscépio eletrbnico de varredura (MEV) combinado com a
espectroscopia de raios X por dispersdo em energia (EDS) possibilitou a
visualizacédo e identificagdo da composicdo quimica pontual de cada componente.
Na Figura 40 é apresentada uma imagem da CCE in natura com amplitude de
ampliacdo de 100 vezes. Pode-se observar um aspecto heterogéneo, particulas com
diversas formas apresentando uma distribuicdo granulométrica ndo uniforme. Em

destaque séo sinalizadas quatro particulas, nomeadas como A, B, C e D.
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Figura 40 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto in natura
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Fonte: Préprio autor

Na Figura 41 séo apresentadas ampliagdes com amplitude de 600x da Figura 40. Na
Figura 41 (a) € possivel observar com mais clareza a particula de forma esférica,
gue visualmente aparenta ter sua superficie rugosa e ser amorfa. Na Figura 41 (b) é
apresentada a imagem de uma fibra que provavelmente ndo queimou durante o
processo na caldeira da termelétrica. Na Figura 41 (c) é apresentada a imagem de
um grdo com geometria ndo regular, com comprimento de aproximadamente 57 ym
e com superficie aparentemente rugosa. Na Figura 41 (d) é apresentada a imagem
de uma particula com geometria ndo regular, com comprimento de

aproximadamente 225 ym e com superficie aparentemente rugosa.



88

Figura 41 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto in natura
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Fonte: Préprio autor

(a) particula de forma esférica e (b) particula fibrosa e (c) grdo com geometria néo regular e (d)
particula com geometria ndo regular.

Na Tabela 11 sdo apresentadas as composi¢cdes quimicas (semiquantitativa) das
particulas de CCE in natura A, B, C, D, apresentadas na Figura 40. Pode-se
observar que as particulas A e C apresentam predominantemente o0 elemento

quimico Calcio, com respectivamente 37,72% e 63,08%.

As particulas B e D apresentam como elemento predominante o carbono,
provavelmente devido a ndo queima durante o processo. Acredita-se que parte do
carbono apresentado nesta andlise podia ser do adesivo de carbono utilizado para
colar a amostra no porta amostras, mas a particula (c), que é a menor particula
analisada, apresentou o percentual de carbono igual a zero. Com isso, espera-se
que o carbono do adesivo ndo tenha influenciado significativamente nesta andlise.
Pode-se observar também a presenca de outros elementos quimicos tais como N, O,
Na, Al, S, Mg, CI, K.
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Tabela 11 - Composicao quimica das particulas A, B, C e D da cinza de cavaco de

eucalipto in natura

Elemento %

guimico A B C D
Cc 13,14 71,27 0,00 27,51
N 0,00 0,00 0,00 17,31
O 14,00 19,41 20,44 23,96
Na 0,00 0,00 0,00 3,31
Al 0,00 0,00 0,00 1,93
S 0,00 0,00 0,00 9,92
Mg 1,53 2,03 16,48 0,00
Cl 15,46 0,00 0,00 2,20
K 18,15 3,96 0,00 13,86
Ca 37,72 3,33 63,08 0,00

Fonte: Préprio autor

Na Figura 42 é apresentada uma imagem da CCE moida com amplitude de 100x.
Pode-se observar um aspecto mais homogéneo entre as particulas se comparado a
CCE in natura, devido ao processo de cominuicdo. Com mais detalhes é
apresentado a CCE moida com amplitude de 600x na Figura 43. Observa-se a
presenca de particulas com diversas formas de superficies irregulares. Sao

destacadas trés particulas, E, F e G.

A particula E apresenta um aspecto cristalino com superficie plana com
comprimento aproximado a 12 ym. As particulas F e G apresentam uma forma
irregular e possivelmente pode ser produto da fragmentacdo de cristais maiores,
devido ao processo de moagem apresentando respectivamente as dimensdes
aproximadas de 7 e 24 ym. Na Figura 44 é possivel observar particulas (=2 um)
envolvidas por particulas menores (2 um) ou aglomerados destas particulas
menores. Na Figura 45 é possivel observar que mesmo ap0s a moagem ainda

existem particulas esféricas com diametro de aproximadamente 14 pm.



Figura 42 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto moida
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Fonte: Pprio autor

Figura 43 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto moida

Fonte: Proprio autor

90



Figura 44 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto moida

TM3000_3653 2015/07/11 1449 N D4,0 x50k  20um

CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor

Figura 45 - Imagem da cinza de cavaco de eucalipto moida

TM3000_3697 2015/07/11 17.01 H D42 x40k  20um
CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor
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Na Tabela 12 é apresentada a composi¢ao quimica das particulas E, F e G da CCE

moida, que apresentam como constituintes predominantes Ca, O e C.

Tabela 12 - Composi¢ao quimica particulas E, F e G da cinza de cavaco de
eucalipto moida

Elemento %

quimico E F G
C 39,027 | 91,431 0,000
0] 39,352 6,938 25,228
Mg 6,842 0,000 2,698
K 0,000 0,000 6,946
Ca 14,779 1,631 26,359
Sc 0,000 0,000 1,190
Rb 0,000 0,000 2,105
Nb 0,000 0,000 35,475

Fonte: Préprio autor

Na Figura 46 é apresentada uma imagem da silica ativa com ampliacdo de 40x.
Pode-se observar uma distribuicdo granulométrica mais homogénea entre os graos

e como forma predominante préxima de uma esfera.

Figura 46 - Imagem da silica ativa
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Fonte: Proprio autor
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Na Figura 47, com mais detalhes, € apresentada uma imagem com ampliacdo de
500x. Pode-se observar melhor a definicdo superficial da silica ativa, sendo bem

rugosa, similar a de particulas amorfas.

Na Figura 48 € possivel observar que os granulos apresentados na Figura 47 séo
aparentemente um conjunto de esferas em escala nanometrica. Acredita-se que
essas esferas sdo fortemente atraidas umas pelas outras, devido as suas
dimensdes e area superficial. Acredita-se também que a mistura da silica ativa com
a cinza de cavaco de eucalipto, areia e &gua em misturador mecanico é capaz de

desfazer parte dos granulas de silica.

Figura 47 - Imagem da silica ativa

TM3000_3642 2015/06/24 1419 H SD4,5 x500 200 um

CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor
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Figura 48 - Imagem da silica ativa

TM3000_3673 2015/07/11 1549 H D4,0 x50k 20 um

CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor

Na Tabela 13 € apresentada a composi¢cdo quimica da silica ativa, que apresenta

como constituintes principal o elemento quimico Si com 71,86%.

Tabela 13 - Composicao da silica ativa

Ele[ne_nto %
quimico
(0] 19,10
Si 71,86
Cu 9,04

Fonte: Préprio autor

5.1.4 Analise quimica por espectrometria de fluorescéncia de raios X

Na Tabela 14 sédo apresentadas as composi¢cdes quimicas semiquantitativas da CCE
e da SA obtida pelo método da fluorescéncia de raios X. Observando os resultados

da CCE percebe-se que existe uma predominancia de CaO com percentual de
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72,24%. Segundo Rajamma et al. (2009) o alto teor de calcio presente nas cinzas

derivadas de biomassa indica que a cinza pode ser hidraulicamente reativa.

Observando os resultados da SA percebe-se que existe uma predominancia de Si se
comparado com o0s outros componentes, com percentual de 94,95%. Essa
guantidade de silicio encontrado na silica ativa confirma a predominancia do
componente quimico informada pelo fornecedor do material utilizado nesse
estudo(Si>90%).

Tabela 14 - Composicao quimica CCE e SA

L o %total em massa
Composigado quimica CCE SA
CaO 72,24 0,99
K20 7,56 2,84
Fe20s 6,12 0,12
P20s 2,28 -
MgO 2,72 -
Cl 2,22 -
Al20s 2,01 0,70
TiO2 1,14 -
MnO 0,92 0,20
SOs 0,75 0,16
SiO; 0,75 94,95
Sro 0,45 -
Cry03 0,26 -
ZrO; 0,07 -
Zn0O 0,02 0,02
Rb-O 0,02 0,01
Br 0,02 -
Th40O - 0,03

Fonte: Préprio autor

5.1.5 Analise das fases e cristalinidade por difracdo de raios X

Na Figura 49 é possivel observar o difratograma da CCE. Analisando os dados que
compde a imagem foi possivel determinar picos referentes a Calcita (CaCOs), Oxido
de célcio (Ca0), Silvita (KCI) e Periclase (MgO). E valido ressaltar que a calcita

pode-se apresenta na forma de calcita de magnésio (Cao,94Mgo,0603) com picos e
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intensidades préoximos (MASLEN et al., 1995; FALINI et al.,, 1998). Outro fato
relevante € que o carbonato de magnésio possui alguns picos coincidentes com o
oxido de célcio (MAKGRAF e REEDER, 1985; GERLACH, 1922), assim, podendo ter

sua presenca ocultada.

Um ponto positivo da analise do difratograma ter detectado calcita foi que essa fase,
guando usada como aglutinante suplementar em conjunto com um material rico em
silicatos, tal como cimento, pode atuar para acelerar a velocidade de hidratacdo do
CsS fase mineraldgica que esté presente no cimento (KAKALI et al., 2000).

A Portlandita (Ca(OH)2) apresenta picos em 26 igual a: (i) 18,10° com intensidade de
86,4 UA; (ii) 28,63° com intensidade de 22,7 UA, (iii) 34,09° com intensidade de
137,3 UA; (iv) 47,26° com intensidade de 57,4 UA; (v) e demais picos
(HENDERSON e GUTOWSKY, 1962). Com excecdo dos dois maiores picos
apresentados pela Portlandita que sao os picos no 20 igual a 18,10° e 34,09°, que
possuem intensidades muito proximas as intensidades obtidas pela CCE, os demais
picos possuem intensidades muito inferiores as intensidades apresentadas pela
CCE. Com isso, grande parte dos picos da Portlandita ficaram dentro do "alo amorfo"
(background) e acredita-se que, devido a isso, quando foram selecionados 0s picos
da Portlandita, o refinamento Rietveld ndo convergiu. Apesar de a CCE possuir

Portlandita, a mesma néo foi considerada para o refinamento Rietveld.

Na Tabela 15 é apresentado o resumo da integralizacdo das areas dos picos pelo
refinamento de Rietveld. Para realizacdo desse método de refinamento € necessario
uma elevada acuidade no levantamento dos picos, para isso se faz necessario uma
velocidade de ensaio baixa. Com isso, esses resultados ndo devem ser tratados
como quantitativos. Salvo ressalvas, é possivel observar que 61,64% da area sobre
o perfil de difracao foi calculada como radiacao de fundo, isso sugeriria um indicativo

de amorfismo proximo desse percentual.
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Figura 49 - Difratograma da cinza de cavaco de eucalipto
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Fonte: Préprio autor

Tabela 15 - Resumo do refinamento Rietveld para a cinza de cavaco de eucalipto

Area do perfil Intensidade %
Perfil geral da difracéo 249.690 100,00
Radiacdo de fundo (Background radiation) 153.660 61,54
Difracdo de picos 96.030 38,46
Picos das fases selecionadas 80.826 32,37
- picos da fase A (6xido de calcio) 34.667 13,88
- picos da fase B (calcita) 24.642 9,87
- picos da fase C (silvita) 13.934 5,58
- picos da fase D (periclasio) 11.380 4,56
Picos ndo identificados 30.458 12,20

Fonte: Préprio autor

Na Tabela 16 sédo apresentados os percentuais calculados pelo refinamento Rietveld
de cada fase identificada na cinza cavaco de eucalipto. De certa forma, as fases
identificadas pela anéalise do difratograma podem ser correlacionadas com o0s
resultados de EDS e EDX.
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Tabela 16 - Fases identificadas pelo refinamento Rietveld na difracé&o de raios X de

cinza de cavaco de eucalipto

Fase Formula %
Oxido de célcio CaO 43,4
Calcita CaCOs; 31,3
Silvita KCI 13,4
Periclasio MgO 11,9
Pico nao identificado - 12,2

Fonte: Préprio autor

Na Figura 50 é possivel observar o difratograma da silica ativa. Analisando os dados

gue compde a imagem nao foi possivel determinar a que fases os picos séo

referentes. O difratograma possui um perfil tipicamente de material amorfo.
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Figura 50 - Difratograma da silica ativa
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Fonte: Préprio autor

5.1.6 Analise térmica diferencial e termogravimetrica

L T T T 1T * 1
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Na Figura 51 sdo apresentadas as curvas obtidas nos ensaios térmicos (DTA e

TGA) para a CCE em ar atmosférico. Acredita-se que as perdas até 350°C tenham

ocorrido pela a perda de carbono da matéria organica ainda presente na CCE. Pode-
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se observar que existe uma perda de massa nas temperaturas entre 400 e 500°C,
500 e 600°C, 600 e 700°C e 700 e 900°C, com varia¢cfes nas intensidade de perdas

em relacdo a variagdo de temperatura.

Acredita-se que na faixa de temperatura entre 400 e 500°C pode ter ocorrido a
calcinagdo do Carbonato de magnésio (MgCOs), formando MgO e liberando COs..
Segundo Denari e Cavalheiro (2012), a calcinacdo do Carbonato de magnésio puro

ocorre entre 255,7 e 513,8°C com uma perda de massa de 47,05%.

Entre 400 e 500°C pode ter ocorrido a decomposicao térmica do hidroxido de célcio
ou Portlandita (Ca(OH)2). Segundo Bhatty et al. (1988), a desidroxilagdo da
Portlandita ocorre entre 440 e 580°C.

Entre 600 e 700°C pode ter ocorrido a calcinacdo do Carbonato de calcio ou mesmo
da calcita de magnésio (Cao,91Mgo,0603). Segundo Denari e Cavalheiro (2012), a
calcinacdo do Carbonato de calcio puro ocorre entre 570,7°C e 738,8°C com uma

perda de massa de 42,10%.

E valido ressaltar que Denari e Cavalheiro (2012) apresentaram resultados de
mistura inorganica de carbonato de calcio com carbonato de magnésio em varias
proporcdes e em todas situacles, as faixas de temperatura e percentuais de perda
de massa reduziram. Com isso que, no caso da CCE, que é uma mistura de
constituintes, possa ocorrer faixas de temperatura mais estreitas e perdas

percentuais de massa menores.

Entre 700 e 900°C, acredita-se que a Silvita é decomposta em quase toda sua
totalidade, conforme observado por Jensen et al (2000) e Hindiyarti (2007). Em parte
desta faixa de temperatura também é possivel a perda de massa por calcinacao do

Carbonato de calcio.
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Figura 51 - Analise térmica diferencial e termogravimetrica
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Fonte: Préprio autor

5.1.7 Perda ao fogo

A perda ao fogo da CCE foi de 32 %. A perda significativa na ignicdo de CCE é
provavelmente devido a decomposicdo da matéria organica, desidroxilacdo da
Portlandita, e calcinacao das fases de carbonato de célcio e de magnésio, além da
calcita de magnésio, todas reacdes seguidas pela liberacdo de agua e carbono na
forma de CO2. Acredita também que a Silvita é decomposta em quase toda sua
totalidade, conforme ja dito anteriormente. Correlacionando a perda ao fogo com a
termogravimetria, 0s resultados encontrados foram coerentes com valores

percentuais aproximados.
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5.1.8 Analise granulomeétrica

5.1.8.1 Defini¢cdo dos paramentos de moagem da cinza de cavaco de eucalipto

Os parametros tempo de moagem e a dimensao das esferas influenciaram de forma
significativa na distribuicdo granulométrica da CCE no processo de moagem no
moinho planetario de alto desempenho. Na Tabela 17 sdo apresentados o0s
resultados obtidos ap6s o processo de moagem variando-se o tempo de moagem,
10 e 20 minutos e o didmetro das esferas de 6xido de zircénio de 10, 15 e 20 mm.
Observa-se gque o diametro médio variou em até 52,4%, alterando-se o tempo de
moagem e o diametro das esferas. A moagem que apresentou o menor diametro
meédio foi com as esferas de 20 mm com tempo de moagem de 20 minutos cujo
didmetro médio foi de 9,73 pm. Porém utilizou-se como padréo para a moagem das
cinzas para confeccdo das pastas e argamassas a esfera com 20 mm e tempo de
moagem de 10 minutos, pois o resultado do diametro médio de 11,26 uym foi

considerado satisfatorio e otimizava o processo de moagem.

Tabela 17 - Comparativo da granulometria variando o tempo de moagem e
didmetros das esferas

Didmetro das esferas (mm)

Equivalente a % do 10 15 20
tamanho maximo total da _
faixa granulometrica Tempo de moagem (min)
10 20 10 20 10 20

Didametro a 10% d10 - (um) 3,67 3,32 2,51 2,27 1,86 2,31
Diametro a 50% d50 - (um) 13,92 11,64 10,21 8,54 8,97 7,79
Diametro a 90% d90 - (um) 48,97 31,07 26,08 16,55 24,35 20,03
Diametro médio - (um) 20,45 14,69 12,51 9,99 11,26 9,73

Fonte: Préprio autor

5.1.8.2 Andlise granulométrica da Silica ativa

Na Tabela 18 sdo apresentados os didametros equivalentes da silica ativa. Os
diametros equivalentes da silica ativa foram superiores ao esperado. Acredita-se

que os resultados de granulometria por difracdo a laser da silica ativa nao foi
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preciso, provavelmente pela néo diluicdo da silica ativa devido a ineficiéncia do
dispersor para essas particulas ou mesmo a dificuldade de diluicdo da silica na
agua, mesmo utilizando um tempo de dispersdo com ultrassom de 240 segundos.
Comparando os resultados de granulometria a laser com as imagens obtidas por
meio de microscopia eletrénica de varredura apresentados anteriormente, podem
ser percebidos dois aspectos: (i) a SA na microscopia apresenta particulas inferiores
ao tamanho de particula detectado pela granulometria e (i) a SA apresenta
aglomerados de particulas (torrdes) na microscopia, o que poderia levar a resultados

equivocados na granulometria.

Tabela 18 - Diametros equivalentes da silica ativa

Diametro a 10% d10 - (um) 4,14 ym
Didmetro a 50% d50 - (um) 12,05 ym
Didmetro a 90% d90 - (um) 24,04 ym
Diametro médio - (um) 13,22 ym

Fonte: Préprio autor
5.1.9 Area superficial da cinza de cavaco de eucalipto e da silica ativa

A éarea superficial obtida a partir da andlise de é&rea superficial especifica por
adsorcdo gasosa para a cinza de cavaco de eucalipto foi de 13,09 m?/g, ja para a
silica ativa foi de 9,34 m?/g. A cinza de cavaco de eucalipto apresentou uma maior
area superficial provavelmente pela presenca de formas geométricas fibrosas,
cristais esbeltos que potencializam a éarea superficial se comparado com a silica

ativa que se apresenta na forma esférica.

Belie et al. (2010) em seu estudo sobre a influéncia das pozolanas e escorias sobre
a microestrutura da pasta de cimento Portland utilizou cinzas volantes, cimento
Portland e escoOrias com respectivas areas superficiais: 0,330 m#/g, 0,390 m2/g,
0,400 m?/g, considerados materiais com um bom potencial reativo. Acredita-se entao
gue a tanto a cinza de cavaco de eucalipto quanto a silica ativa possuem um alto

potencial reativo pois apresentam uma elevada area superficial especifica.
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5.2 Caracterizagcao das pastas

5.2.1 Andlise visual

Os corpos de provas das doze proporcdes de pastas podem ser visualizados na
Figura 52. Pode-se observar que os corpos de prova com concentracao de hidréxido
de sédio de 15mol/L nas propor¢cdes 50CCE50SA e 40CCE60SA apresentam uma

expansao expressiva.

Figura 52 - Corpos de prova das doze proporcdes de pastas

60CCE 40SA Omol/L
50CCE 50SA Omol/L
40CCE 60SA OmoliL
60CCE 40SA 5mol/L
50CCE 50SA 5moliL
40CCE 60SA 5mol/L
60CCE 40SA 10mol/L
50CCE 50SA 10mol/L
40CCE 60SA 10mol/L
B60CCE 40SA 15mol/L
50CCE 50SA 15mol/L
40CCE 60SA 15mol/L

-HEEERRRERRD

Fonte: Préprio autor

Na Figura 53 (a) podem-se visualizar os corpos de prova das propor¢des dosados
sem ativador alcalino da esquerda para a direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e
40CCE60SA, respectivamente, e pode-se perceber a olho nu a presenca
significativa de poros. Ja na Figura 53 (b) e na Figura 53 (c) sdo apresentados 0s
corpos de prova das propor¢cdes dosadas com concentragcdo de 5 e 10mol/L
respectivamente. Observa-se uma superficie menos porosa a olho nu e um aspecto
homogéneo. Os corpos de prova dosados com solucdo de hidroxido de sédio com
concentracdo de 15mol/L sdo apresentados na Figura 53 (d). Pode-se perceber que,

além da expansado, apresentam a formacdo de uma pelicula superficial de cor
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branca, possivelmente o desenvolvimento de eflorescéncia devido ao excesso de

hidroxido de sédio que néo reagiu e cristalizou na superficie dos corpos de prova.

Figura 53 - Corpos de de prova separados por concenta¢cao da solugéo alcalina (O,

5, 10 e 15mol/L)

() (b)
() (d)

Fonte: Préprio autor

(a) pastas dosados sem ativador alcalino da esquerda para a direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e
40CCEB60SA e (b) pastas dosadas com solucdo de ativador alcalino, 5mol/L, da esquerda para a
direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCE60SA e (c) pastas dosadas com solugcdo de ativador
alcalino, 10mol/L, da esquerda para a direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCE60SA e (d) pastas
dosadas com solugdo de ativador alcalino, 15mol/L, da esquerda para a direita 60CCE40SA,
50CCE50SA e 40CCE6G0SA.

Na Figura 54 (a, b e c), da esquerda para a direita sdo apresentados os corpos de
prova das pastas das propor¢cdes 60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCE60SA ainda
na forma apds 24h da moldagem. Observa-se uma expansao significativa em pouco
tempo, que pode ser justificada pela ocorréncia de reacéo entre o silicio da SA e o
hidroxido de sddio que ndo reagiram com a cinza. Conclui-se que o alto teor de silica
ativa e a alta concentragdo da solucdo de hidréxido de sodio estdo diretamente
ligados as reagOes expansivas. As demais propor¢gdes de pastas ndo apresentaram

expanséo visivel a olho nu durante o seu periodo de cura.
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Figura 54 - Corpos de prova ap6s 24h moldados com solugédo 15 mol/L

(b)

(€)

Fonte: Préprio autor

(a) corpo de prova da pasta, 60CCE40SA 15 mol/L, 24 horas ap6s a moldagem (b) corpo de prova da
pasta, 50CCE50SA 15 mol/L, 24 horas apés a moldagem (c) corpo de prova da pasta, 40CCE60SA
15 mol/L, 24 horas apds a moldagem.

5.2.2 Microscopia eletronica de varredura

As imagens do microscoépio eletrdnico de varredura das pastas com superficie polida
e superficie fraturada apos o ensaio de resisténcia a compressdo sdo apresentados
neste capitulo. Observou-se morfologias diferentes apds a andlise nas duas
superficies, o que possibilitou um entendimento e uma analise mais profunda. Neste
estudo, a microestrutura do compdsito foi focada sobre a morfologia da matriz
gerada, das estruturas complementares e da identificacdo de matérias primas que

nao reagiram, além de identificar a presenca e a forma de poros.
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5.2.2.1 Microscopia eletrénica de varredura das superficies polidas

Na Figura 55 é possivel observar quatro imagens da pasta 60CCE40SA Omol/L com
tratamento superficial de polimento em amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x. Na
Figura 55 (a) sdo observados poros com dimensdes aproximadas a 0,1Imm. Na
Figura 55 (b) observa-se um constituinte em tom de cinza mais escuro, 0 que
indicaria um constituinte de menor massa especifica que o restante da pasta, uma
vez que a imagem foi realizada por meio de detectores de elétrons retroespalhados.
Na Figura 55 (c) observa-se os mesmos constituintes em tom de cinza escuro similar
a Figura 55 (b). Na Figura 55 (d) observa-se os mesmos constituintes em tom de

cinza escuro similar a Figura 55 (b).

Figura 55 - Imagens da pasta 60CCE40SA 0 mol/L polida

P

TM3000_4174 2016/01/13 16:17 H D46 x100 1mm TM3000_4175 2016/01/13 16:19 H D46 x500 200 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TN LIS SRyaST 2 R ONESN. I

TM3000_4176 2016/01/13 1620 H D4,6 x1,0k 100 um TM3000_4008
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

D53 x2,0k  30um

2015/11/21 1822 H

(a) detalhe da presenca de poros (amplitude de 100x) e (b,c,d) presenca de dois constituintes
distintos (amplitude de 500x, 1000x e 2000x respectivamente).
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Na Figura 56 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA Omol/L com
tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 1.000 e 2.000x. Na
Figura 56 (a) observa-se poros com dimensdes variando de 0,4 a 0,1mm. Na Figura
56 (b) observa-se um constituinte em tom de cinza mais escuro, 0 que indicaria um
constituinte de menor massa especifica que o restante da pasta, mas em quantidade
inferior que na Figura 55. Na Figura 56 (c) observa-se 0s mesmos constituintes em
tom de cinza escuro similar a Figura 56 (b). Na Figura 56 (d) observa-se 0os mesmos
constituintes em tom de cinza escuro similar a Figura 56 (b) e é possivel observar
também uma porosidade aberta inferior a Figura 55.

Figura 56 - Imagens da pasta 50CCE50SA 0 mol/L polida

o I8 R WL PV )

TM3000_4033 2015/11/24 1535 F D47 x100 TM3000_4034 2015/11/24 1538 F  D4,7 x1,0k 100 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

>y

2015/11/24 1547 F D47 x20k  30um

TM3000_4035 2015/11/24 1541 F D47 x1,0k 100um TM3000_4037
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros (amplitude de 100x) e (b,c) presenca de dois constituintes distintos
(amplitude de 1000x) e presenca dois constituintes distintos e porosidade aberta (amplitude de
2000x) .
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Na Figura 57 é possivel observar quatro imagens da pasta 40CCE60SA Omol/L com
tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x. Na
Figura 57 (a) observa-se poros com dimensfes variando de 0,1 a 0,05mm, isso é
aparentemente menores que as duas pastas apresentadas acima e em quantidades
menores. Na Figura 57 (b) observa-se quase a inexisténcia do constituinte em tom
de cinza mais escuro. Na Figura 57 (c) e (d) também pouca quantidade (superficial)
do constituinte cinza escuro observado nas pastas anteriores. Uma vez que nas
pastas com O mol/L de hidréxido de sédio os constituintes na cor cinza escura
diminuiram com a diminuicdo da CCE e aumento da SA, acredita-se que estes fatos

estdo diretamente relacionados.

Figura 57 - Imagens da pasta 40CCE60SA 0 mol/L polida

TM3000_4201 2016/0129 1852 H D53 x100 TM3000_4202 2016/0129 1854 H D53 x500 200 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4203 2016/01/29 1857 H D53 x1,0k 100 um TM3000_4204 2016/0129 1859 H D53 x2,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) imagem com amplitude de
500x apresentando baixa presenca do constituinte de tom escuro e (c) imagem com amplitude de
1000x apresentando baixa presenca do constituinte de tom escuro e (d) imagem com amplitude de
2000x apresentando baixa presenca do constituinte de tom escuro.
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Na Figura 58 é possivel observar quatro imagens da pasta 60CCE40SA 5mol/L com
tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x. Na
Figura 58 (a) observa-se poros com dimensfes meédias aproximadas a 0,1mm. Na
Figura 58 (b) observa-se uma pasta relativamente uniforme com algumas manchas
escuras e outras claras, ambas indicadas por setas. Na Figura 58 (c) e (d) observa-
se manchas parecidas mais em dimensGées menores e baixa presenca de

porosidade aberta.

Figura 58 - Imagens da pasta 60CCE40SA 5 mol/L polida

TM3000_5094 2016/03/12 09:04 H D48 x100 1mm TM3000_5095 2016/03/12 09:.05 H D4,8 x500 200 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

- v ¥ - i 3 ._
TM3000_4723 2016/02/20 09:45H D44 x1,0k 100 um

TM3000_4717 30 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) imagem com amplitude de
500x apresentando constituintes com tom claro e escuro e (c) imagem com amplitude de 1000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro e (d) imagem com amplitude de 2000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro.

Na Figura 59 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA 5mol/L com
tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x. Na
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Figura 59 (a) observa-se poros com dimensdes média aproximadas variando de 0,1
a 0,2mm. Na Figura 59 (b) observa-se uma pasta relativamente uniforme. Na Figura
59 (c) e (d) observa-se manchas brancas e escuras em gramatura mais fina que na
Figura 58 (indicada por setas). Percebe-se que os constituintes apresentados na cor
branca tiveram visivelmente nas imagens seu tamanho médio de particula reduzido
em relacdo a pasta 60CCE40SA 5mol/L e se apresentou em maior quantidade. Esse
constituinte aparentemente se apresenta na forma de cristais precipitados (Figura 60
e Figura 61).

Figura 59 - Imagens da pasta 50CCE50SA 5 mol/L polida

2016/03/12 0921 H D50 x500 200 um

TM3000_5097 2016/03/12 0920 H D50 x100 1mm TM3000_5098
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

By

Lyt § Y
B ﬁ{ i ’ 3 &,
AR o oAl e S
TM3000_4337 2016/02/04 1912 H D46 x1,0k 100 um TM3000_4329 2016/02/04 1846 H D46 x2,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET
(c) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) imagem com amplitude de
500x apresentando uma pasta relativamente homogénea e (c) imagem com amplitude de 1000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro e (d) imagem com amplitude de 2000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro.



TM3000_4328 D46 x3,0k
CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor

Yy
_ Yo" Py
TM3000_4340 2016/02/04 1917 H D45 x5,0k
CEFET-MG - DET

Fonte: Préprio autor
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Na Figura 62 é possivel observar quatro imagens da pasta 40CCE60SA 5mol/L com
tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x. Na
Figura 62 (a) observa-se poros com dimensfes média aproximadas variando de 0,1
a 0,2mm. Na Figura 62 (b) observa-se uma pasta relativamente uniforme. Na Figura
62 (c) e (d) observa-se manchas brancas e escuras em gramatura mais fina que na
Figura 59.

Figura 62 - Imagens da pasta 40CCE60SA 5 mol/L polida

”

A& 7
TM3000_4550 2016/02/17 20:09 H D49 x100 1 mm TM3000_4551
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

et gt AL el Y PRSI TN . gl ae

TM3000_4568 2016/02/17 2041 H D50 x1,0k 100um TM3000_4553 2016/02/17 20:14 H D49 x20k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) imagem com amplitude de
500x apresentando constituintes com tom claro e escuro e (c) imagem com amplitude de 1000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro e (d) imagem com amplitude de 2000x
apresentando constituintes com tom claro e escuro.



113

Na Figura 63 € possivel observar os mesmos cristais as pastas 60CCE40SA 5mol/L
e 50CCES0SA 5mol/L. Esses cristais apresentados na cor branca apresentam-se
dimensfes equidistanciais, diferentemente do que pode ser vistos na Figura 64,

onde os cristais se apresentam alongados.

Figura 63 - Imagem da pasta 40CCE60SA 5 mol/L polida (5.000x)

TM3000_4572 2016/02/17 2048 H D51 x50k 20 um
CEFET-MG - DET

Fonte: Préprio autor
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Figura 64 - Imagem da pasta 40CCE60SA 5 mol/L polida (5.000x)

L

TM3000_4562 2016/0217 20:30 H D5,0 x5,0k 20 um
CEFET-MG - DET

Fonte: Préprio autor

Na Figura 65 € possivel observar quatro imagens da pasta 60CCE40SA 10 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 65 (a) observa-se fissuras com aberturas aproximadas a 0,1mm. Na
Figura 65 (b) observa-se fissuras menores. Na Figura 65 (c) observa-se um
constituintes em tom de cinza escuro, mas aparentemente similar a um gel

translicido ao microscopio eletrénico de varredura.
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Figura 65 - Imagens da pasta 60CCE40SA 10 mol/L polida

e e s e N S S X I

2016/02/20 10:44 H D46 x500 200 um

TM3000_4725 2016/02/20 10:3¢ H D4,5 x100 1mm TM3000_4730
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4731 TM3000_4732 D46 x2,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de fissuras na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da presenca de
fissuras na imagem com amplitude de 500x (c) imagem com amplitude de 1000x apresentando
constituintes com tom escuro aparentemente similar a um gel e (d) imagem com amplitude de 2000x
apresentando constituintes com tom escuro aparentemente similar a um gel.

Na Figura 66 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA 10 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 66 (a) observa-se fissuras com aberturas aparentemente menores que as
apresentadas pela pasta 60CCE40SA 10 mol/L. Na Figura 66 (b) e (c) observa-se

porosidade aberta. Na Figura 66 (d) observa-se um constituinte de cor clara.
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Figura 66 - Imagens da pasta 50CCE50SA 10 mol/L polida

£

TM3000_4745 2016/02/20 13:04 H D50 x100 1mm TM3000_4743
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

=~ -» " > b

2016/02/20 13:01 H D50 x500 200 um

TM3000_4744 2016/02/20 13:02H D50 x1,0k TM3000_4754 2016/02/20 1319 H D49 x2,0k  30ul
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de fissuras na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da presenca de
poros abertos na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da presenca de poros abertos na
imagem com amplitude de 1000x e (d) imagem com amplitude de 2000x apresentando constituinte
em tom claro.

Na Figura 67 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA 10 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 67 (a) e (b) observa-se um porosidade aberta bem refinada. Na Figura 67
(c) e (d) observa-se cristais de cor proxima a cor da pasta, o que indica massa

especifica proxima e provavelmente composicao quimica também.
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Figura 67 - Imagens da pasta 40CCEG60SA 10 mol/L polida

TM3000_4756 2016/02/20 13:40 H D47 x100 1mm TM3000_4766
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

A » b

2016/02/20 14:09 H D47 x500 200 um

TM3000_4764 2016/02/20 13:54 H D47 x2,0k  30um TM3000_4767 2016/02/20 1410 H D47 x50k  20um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros abertos na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da
presenca de poros abertos na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da presenca de formas
similares a cristais na imagem com ampliacdo de 2000x e (d) detalhe da presenca de formas
similares a cristais na imagem com ampliacdo de 5000x.

Na Figura 68 é possivel observar quatro imagens da pasta 60CCE40SA 15 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 68 (a) e (b) observa-se grande quantidade de fissuras. Na Figura 67 (c) e
(d) observa-se um pasta homogénea com poucos constituintes mais escuros ou

mais claros.
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Figura 68 - Imagens da pasta 60CCE40SA 15 mol/L polida

2016/02/22 19:39 D4,1 x500 200 um

TM3000_4780 2016/02/22 19:37 H  D4,1 x100 1mm TM3000_4781
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4789 2016/02/22 1952 H D41 x2,0k  30um TM3000_4790 2016/02/22 19:54 D42 x3,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras na imagem com amplitude de 100x e (b)
detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe
da pasta homogénea com poucos constituintes em tons diferentes na imagem com ampliacdo de
2000x e (d) detalhe da pasta homogénea com poucos constituintes em tons diferentes na imagem
com ampliacéo de 3000x.

Na Figura 69 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA 15 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 69 (a) e (b) observa-se grande quantidade de fissuras e poros abertos. Na
Figura 69 (c) e (d) observa-se um pasta pouco homogénea com fissuras. Na Figura
70 é possivel observar microfissuras e alguns cristais compridos na parte superior

esquerda da imagem.
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Figura 69 - Imagens da pasta 50CCE50SA 15 mol/L polida

2016/02/22 20:34 H  D5,8 x500 200 um

2016/02/22 2046 H D59 x100 1 mm

TM3000_4801
CEFET-MG - DET

TM3000_4808
CEFET-MG - DET

TM3000_4804 2016/02/22 20:39 H D59 x3,0k  30um
CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

TM3000_4802 2016/02/22 20:36 H D58 x1,0k 100 um
CEFET-MG - DET

(a) detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras e poros na imagem com amplitude de 100x
e (b) detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras e poros na imagem com amplitude de
500x (c) detalhe da pasta pouco homogénea com a presenca de fissuras e poros na imagem com
ampliacao de 1000x e (d) detalhe da pasta pouco homogénea com a presenga de fissuras e poros na

imagem com ampliacdo de 2000x.
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Figura 70 - Imagens da pasta 50CCE50SA 15 mol/L polida (5.000x)

‘-
E

TM3000_4805 2016/02/22 20:40 H D59 x50k 20 um
CEFET-MG - DET
Fonte: Préprio autor

Na Figura 71 é possivel observar quatro imagens da pasta 50CCE50SA 15 mol/L
com tratamento superficial de polimento nas amplitudes de 100, 500, 1.000 e 2.000x.
Na Figura 71 (a) e (b) observa-se grande quantidade de fissuras e poros abertos. Na
Figura 71 (c) e (d) observa-se uma pasta pouco homogénea com fissuras com a

formacao de uma fase aparentemente com caracteristicas similares a de um gel.
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Figura 71 - Imagens da pasta 40CCE60SA 15 mol/L polida

e

TM3000_4708 2016/02/20 09:07 H D4,5 x100 1mm TM3000_4704
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

2016/02/20 08:58 H D4,4 x500 200 um

TM3000_4705 2016/02/20 09:00 H D44 x1,0k 100 um TM3000_4700 2016/02/20 08:50 H D4,3 x3,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras e poros na imagem com amplitude de 100x
e (b) detalhe da presenca de grande quantidade de fissuras e poros na imagem com amplitude de
500x (c) detalhe da pasta pouco homogénea com a presenca de fissuras e poros e formagéo de uma
fase similar a um gel na imagem com ampliagdo de 1000x e (d) detalhe da pasta pouco homogénea
com a presenca de fissuras e poros e formacdo de uma fase similar a um gel na imagem com
ampliacdo de 3000x.

5.2.2.2 Microscopia eletrénica de varredura das superficies fraturadas

As imagens do microscoépio eletrénico de varredura das pastas com superficie
fraturada sdo apresentadas neste capitulo. A partir dessas imagens observa-se
diferentes formas da matriz principal, diversas formacdes cristalinas, e classes de
poros distintas. Na Figura 72 sdo apresentadas as micrografias da pasta
60CCE40SA 0 mol/L, da superficie fraturada com diferentes amplia¢cdes (100, 500,

1000 e 5000x). Na Figura 72(a), com uma ampliacdo de 100x, pode-se observar a
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presenca de poros com diametros variando de 0,02 a 0,3 mm. Na Figura 72 (b,c)
pode-se observar a formacdo de diferentes geometrias e uma matriz porosa. Na
Figura 72 (d) é apresentado a pasta com uma ampliagdo de 5000x, sendo possivel
visualizar poros de 0,02 uym a 0,2 pum, podendo ser observado uma esfera,

provavelmente de silica, que nao reagiu.

Figura 72 - Imagens da pasta 60CCE40SA 0 mol/L fraturada

TM3000_4223 2016/02/03 16:36 H D4,8 x500 200 um

TM3000_4222
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4241 2016/02/03 17:05H D46 x1,0k 100 um TM3000_4253 2016/02/03 17:45H D46 x50k  20um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)
Fonte: Préprio autor
(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe de uma matriz
porosa e com a formacéo de diferentes geometrias nha imagem com amplitude de 500x (c) detalhe de
uma matriz porosa e com a formacéo de diferentes geometrias na imagem com amplitude de 1000x e
(d) detalhe da presenca de poros e constituintes que ndo reagiram na imagem com amplitude de
5000x.

Na Figura 73 séo apresentadas as micrografias da pasta 50CCE50SA 0 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacdes (100, 1000, 2000 e 3000x). Na Figura
73 (a), com uma ampliacdo de 100x, pode-se observar a presenca de poros com
diametros variando de 0,01 a 0,4 mm. Na Figura 73 (b), com uma ampliacdo de
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1000x pode-se observar a uma matriz densa, com a presenca de fissuras
possivelmente relacionadas aos esforcos sofridos no ensaio de resisténcia a
compressdo. Na Figura 73 (c), com uma ampliagdo de 2000x observa-se
basicamente a formacéo de duas estruturas, uma matriz mais densa e outra muito
porosa. Na Figura 73 (d) € apresentado a pasta com uma ampliacdo de 3000x,
sendo possivel visualizar poros de 0,03 um a 0,3 um, podendo ser observado formas
geométricas de cristais e cubos de densidade maior do que a matriz, pode-se
observar também, de forma mais clara, as estruturas porosas dessa pasta.

Figura 73 - Imagens da pasta 50CCE50SA 0 mol/L fraturada

TM3000_4412 2016/02/12 16:11 H D53 x100 TM3000_4414 16/02/12 16:15H D53 x1,0k 100 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

2 ¥
TM3000_4415 2016/02/12 16:17 H D53 x2,0k  30um TM3000_4423 2016/02/12 16:31 H D53 x3,0k
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe de uma matriz
porosa com a presenca de fissuras na imagem com amplitude de 1000x (c) detalhe da formacgé&o de
duas estruturas, uma densa e outra porosa na imagem com amplitude de 2000x e (d) detalhe da
formacao de constituintes mais densos na imagem com amplitude de 3000x.



124

Na Figura 74 séo apresentadas as micrografias da pasta 40CCE60SA 0 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacées (100, 500, 1000 e 2000x).Na Figura
74 (a), com uma ampliacdo de 100x, pode-se observar a presenca de poros com
didmetros variando de 0,01 a 0,2 mm. Na Figura 74 (b,c), com uma ampliacdo de
500x e 1000x pode-se observar a formacdo de materiais de diversas formas
geométrica. Na Figura 74 (d), com uma ampliacdo de 2000x pode ser observada a

formacao de estruturas esbeltas e pontiagudas que se assemelham a agulhas.

Figura 74 - Imagens da pasta 40CCEG60SA 0 mol/L fraturada

G

TM3000_4385 2016/02/12 1456 H D50 x500 200 um

TM3000_4367 2016/02/12 1423 H D4,8 x100 1 mm
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4378 TM3000_4390 x2,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da formacgé&o de
diferentes geometrias na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da formac&do de diferentes
geometrias na imagem com amplitude de 1000x e (d) detalhe da formacédo de estruturas esbeltas e
pontiagudas na imagem com amplitude de 2000x.
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Na Figura 75 séo apresentadas as micrografias da pasta 60CCE40SA 5 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacées (100, 500, 1000 e 3000x).Na Figura
75 (a), com uma ampliacdo de 100x, pode-se observar a presenca de poros com
didmetros variando de 0,05 a 0,2 mm. Na Figura 75 (b), com uma ampliacdo de 500x
pode-se observar a formacdo de materiais de diversas formas geométrica, em
especial pode-se observar a formacdo de conjuntos com geometrias similares a de
cristais. Na Figura 75 (c,d) com uma ampliagdo de 1000 e 3000x pode ser

observada com uma ampliacdo maior as caracteristicas desses conjuntos de cristais.

Figura 75 - Imagens da pasta 60CCE40SA 5 mol/L fraturada

TM3000_4426 2016/02/12 17:05H D58 x100 1 mm TM3000_4428 2016/0: 4 D58 x500 200 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

L sl AT

Al TN A
,0k 100 um

TM3000_4431 2016/02/12 17:14H D58 x3,0k  30um

TM3000_4433
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da formacgé&o de
geometrias similares a de cristais na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da formac&o de
geometrias similares a de cristais na imagem com amplitude de 1000x e (d) detalhe da formacéo de
estruturas esbeltas e pontiagudas na imagem com amplitude de 3000x.
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Na Figura 76 sédo apresentadas as micrografias da pasta 50CCE50SA 5 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes amplia¢des (100, 500, 2000 e 3000x). Na Figura
76 (a), com ampliagdo de 100x, pode-se observar uma estrutura porosa. Na Figura
76 (b), com ampliagdo de 500x pode-se observar a formacdo de estruturas de
diversas formas geométrica, em especial pode-se observar a formacéo de um cristal
nao regular que no seu interior apresenta estruturas de agulhas. Na Figura 76 (c)
com ampliacdo de 2000x pode ser observado com mais detalhes as caracteristicas
dessa estrutura. Na Figura 76 (d), com ampliacdo de 3000x pode ser observado com
detalhes a formacdo de estruturas que se assemelham a cubos, dispersos com

densidade maior do que a matriz, os cubos apresentam tamanho médio de 1,5um.

Figura 76 - Imagens da pasta 50CCE50SA 5 mol/L fraturada

TM3000_4306 2016/02/04 1727 H D46 x10 TM3000_4319 2016/02/0 : .6 x500 20
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

» - -~ o -
TM3000_4323 2016/02/04 1809 H D46 x20k  30um TM3000_4315 2016/02/04 17:48 H D46 x3,0k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(©) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da estrutura porosa na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da formacdo de
estruturas e poros com diversas geometrias na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da
formacdo de geometrias similares a de cristais pontiagudos na imagem com amplitude de 2000x e (d)
detalhe da formacé&o de estruturas semelhantes a cubos na imagem com amplitude de 3000x.
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Na Figura 77 séo apresentadas as micrografias da pasta 40CCE60SA 5 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliagdes (100, 500, 2000 e 5000x). Na Figura
77 (a), com uma ampliagdo de 100x, pode-se observar a presenca de poros. Na
Figura 77 (b), com uma ampliacdo de 500x pode-se observar a formacdo de
materiais de diversas formas geométrica, em especial pode-se observar a formacao
de estruturas com que se assemelham a cubos. Na Figura 77 (c) com uma
ampliacado de 2000x pode ser observada com mais detalhes as caracteristicas dessa
estrutura. Na Figura 77 (d), com uma ampliacdo de 5000x pode-se observar a fuséo

dessas estruturas e a geragdo de uma nova estrutura.

Figura 77 - Imagens da pasta 40CCE60SA 5 mol/L fraturada

TM3000_4448 2016/02/13 10:39 H D4,7 x100 TM3000_4464 2016/02/13 11:47 H D47 x500 200 ul
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

: A e e @ A e Y AR e e e
TM3000_4466 2016/02/13 11:52 H D47 x20k  30um TM3000_4467 2016/02/13 11:54 H D47 x50k  20um

CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da formacéo de
estruturas e poros com diversas geometrias na imagem com amplitude de 500x (c) detalhe da
formacado de estruturas de forma cubica na imagem com amplitude de 2000x e (d) detalhe da fusdo
das estruturas cubicas na imagem com amplitude de 5000x.
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Na Figura 78 sédo apresentadas as micrografias da pasta 60CCE40SA 10 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacdes (100, 500 e 3000x). Na Figura 78 (a),
com uma ampliagcao de 100x pode-se observar a uma matriz densa, com a presenca
de fissuras possivelmente relacionadas aos esforgcos sofridos no ensaio de
resisténcia a compresséao. Na Figura 78 (b), com uma ampliacdo de 500x observa-se
a formacado de estruturas diferentes da matriz, possivelmente com uma densidade
menor do que a matriz. Na Figura 78 (c,d), com uma ampliagcdo de 3000x observa-se
basicamente a formacao de cristais e a formacao de estruturas que se assemelham

a cubos fundidos de aproximadamente 1,5um.

TM3000_4257 TM3000_4270 2016/02/03 1934 H D4,8 x500 200 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

a (b)

b r’
TM3000_4266 2016/02/03 1923 H D4,9 x3,0k

TM3000_4275
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da matriz densa e presenca de fissuras na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe
da formacdo de estruturas e fissuras com diversas geometrias e densidades na imagem com
amplitude de 500x (c) detalhe da formacdo de estruturas diversas geometrias e densidades na
imagem com amplitude de 3000x e (d) detalhe da estruturas que se assemelha a cubos fundidos na
imagem com amplitude de 3000x.
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Na Figura 79 sédo apresentadas as micrografias da pasta 50CCE50SA 10 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliagdes (100, 1000, 3000 e 5000x). Na Figura
79 (a), com uma ampliagcao de 100x, pode-se observar uma estrutura fraturada com
a presenca de fissuras e poros de diferentes formas. Na Figura 79 (b), com uma
ampliacdo de 1000x pode-se observar a formacédo de materiais de diversas formas
geométrica. Na Figura 79 (c,d), com uma ampliacdo de 3000x e 5000x pode ser
observado com mais detalhes a formacao de estruturas que se assemelham a cubos
fundidos com formas e tamanhos variadas, com densidade maior do que a matriz, os

cubos apresentam variacao de dimenséo de 1 um a 15 um aproximadamente.

Figura 79 - Imagens da pasta 50CCE50SA 10 mol/L fraturada

! A, e s .
TM3000_4476 2016/02/15 1943 H D4,7 x100 1 mm TM3000_4484 2016/02/15 x1,0k 100 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(b)

RN, WA AV s
TM3000_4483 2016/02/15 19:58 H D4,7 x3,0k 30 um TM3000_4481 2016/02/15 19:55 H D4,7 x5,0k 20 um

CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da matriz com presenca de fissuras na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da
formacdo de estruturas, poros e fissuras com diversas geometrias e densidades na imagem com
amplitude de 1000x (c) detalhe da estruturas que se assemelha a cubos fundidos na imagem com
amplitude de 3000x e (d) detalhe da estruturas que se assemelha a cubos fundidos na imagem com
amplitude de 5000x.
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Na Figura 80 sédo apresentadas as micrografias da pasta 40CCE60SA 10 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacdes (100, 1000, 3000 e 5000x). Na Figura
80 (a), com uma ampliacdo de 100x, pode-se observar a presenca de poros com
dimensfes variando de 0,01 a 0,25mm. Na Figura 80 (b), com uma ampliacado de
1000x pode-se observar a formacao de materiais de diversas formas geométrica. Na
Figura 80 (c,d) com uma ampliacdo de 3000x e 5000x pode ser observada com mais
detalhes as caracteristicas a formacdo de estruturas que se assemelham a cubos
fundidos com formas e tamanhos variadas, com densidade maior do que a matriz, os

cubos apresentam variacdo de dimenséao de 0,2 um a 6 um aproximadamente.

Figura 80 - Imagens da pasta 40CCE60SA 10 mol/L fraturada

TM3000_4525 2016/02/17 1830 H D42 x100 1 mm TM3000_4527
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4535 2016/02/17 1912 H D42 x30k  30um TM3000_4536 2016/02/17 1914 H D42 x50k  20um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da matriz com presenca de fissuras e poros na imagem com amplitude de 100x e (b)
detalhe da formacdo de estruturas, poros e fissuras com diversas geometrias e densidades na
imagem com amplitude de 1000x (c) detalhe da estrutura que se assemelha a cubos fundidos na
imagem com amplitude de 3000x e (d) detalhe da estrutura que se assemelha a cubos fundidos na
imagem com amplitude de 5000x.
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Na Figura 81 sédo apresentadas as micrografias da pasta 60CCE40SA 15 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliagdes (100, 500, 1000 e 3000x). Na Figura
81 (a), com uma ampliacdo de 100x pode-se observar a uma matriz densa sem a
presenca de poros visiveis, porém com a presenca de fissuras possivelmente
relacionadas aos esforcos sofridos no ensaio de resisténcia a compressdo. Na
Figura 81 (b,c), com uma ampliacdo de 500x e 1000x observa-se a formacao de
estruturas fibrosas e com formatos laminares. Na Figura 81 (d), com uma ampliacéo
de 3000x observa-se basicamente a matriz densa sem a presenga de poros e com

os gréaos fundidos.

Figura 81 - Imagens da pasta 60CCE40SA 15 mol/L fraturada

A i R P : s
TM3000_4342 2016/02/11 1547 H D5,3 x10 1 mm TM3000_4343
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

@ -

TM3000_4366 2016/02/11 1629 H D55 x1,0k 100 um TM3000_4355 2016/02/11 16:07 H D54 x30k  30um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

(€) (d)

Fonte: Préprio autor

(a) detalhe da matriz densa sem a presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b)
detalhe da formacdo de estruturas fibrosas com aspectos laminares na imagem com amplitude de
1000x (c) detalhe da formacdo de estruturas fibrosas com aspectos laminares na imagem com
amplitude de 3000x e (d) detalhe da estrutura com grdo fundidos sem a presenca de poros na
imagem com amplitude de 5000x.
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Na Figura 82 sédo apresentadas as micrografias da pasta 50CCE50SA 15 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes ampliacdes (100, 1000, 3000 e 5000x). Na Figura
82 (a) pode-se observar a presenca de poros. Na Figura 82 (b) observa-se a
formacdo de uma estrutura fundida desorganizada de gréos de diversas formas e
tamanhos. Na Figura 82 (c,d), com uma ampliacdo de 3000x e 5000x pode-se
observar a propagacao de uma trinca de aproximadamente 1,5 um de abertura. A
trinca propagou no contorno dos gréos, mas, predominantemente fraturou os gréos,

mostrando assim que existe uma forte interag&o entre os graos.

TM3000_4539 2016/02/17 1930 H D55 x100 1 mm TM3000_4546 2016/02/17 1943 H D55 x1,0k 100 um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

TM3000_4543 2016/02/17 19:38 H D55 x3,0k TM3000_4544 2016/02/17 19:39 H D55 x50k  20um
CEFET-MG - DET CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da matriz com a presenca de poros na imagem com amplitude de 100x e (b) detalhe da
formacdo de estruturas desorganizada na imagem com amplitude de 1000x (c) detalhe da
propagacédo da trinca na imagem com amplitude de 3000x e (d) detalhe da propagacéo da trinca na
imagem com amplitude de 5000x.
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Na Figura 83 séo apresentadas as micrografias da pasta 40CCE60SA 15 mol/L, da
superficie fraturada com diferentes amplia¢des (100, 500, 1000 e 2000x). Na Figura
83 (a) pode-se observar a presenca de poros de diversas formas e dimensdes. Na
Figura 83 (b) observa-se a formacdo de uma densa matriz. Na Figura 83 (c),
observa-se com maior detalhe a formacdo de poros com diferentes formas e
Na Figura 83 (d),

aparentemente amorfa.

dimensdes. pode-se observar um fragmento da matriz

Figura 83 - Imagens da pasta 40CCEG60SA 15 mol/L fraturada

2016/02/12 1533 H D4,7 x100 1 mm

TM3000_4399
CEFET-MG - DET

2016/02/12 1548 H D48 x1,0k 100 um

TM3000_4408
CEFET-MG - DET

2016/02/12 1553 H D49 x500 200 um

TM3000_4410
CEFET-MG - DET

2016/02/12 1547 H D48 x2,0k  30um

TM3000_4407
CEFET-MG - DET

() (d)

Fonte: Proprio autor

(a) detalhe da matriz com a presencga de poros com diferentes formas na imagem com amplitude de
100x e (b) detalhe da formacdo de de uma matriz densa na imagem com amplitude de 500x (c)
detalhe da formacgdo de poros de diferentes dimensdes na imagem com amplitude de 1000x e (d)
detalhe de um fragmento da matriz na imagem com amplitude de 2000x.
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5.2.3 Difracéo de raios X

Na Figura 84 é possivel observar o difratograma da pasta com 60% de CCE e 40%
de Silica ativa com &gua (60CCE40SA 0 mol/L). Analisando os picos foram
identificadas fases de Calcita (CaCOs) e Periclasio (MgO). Os picos de maiores
intensidades (contagem) foram identificados com relativa facilidade, porém a analise
de alguns picos de menores intensidades foi mais complexa. Entre 0s picos néo
identificados pela baixa intensidade foi possivel encontrar algumas fases que
apresentam picos de baixa intensidade e possuem composicdo quimica coerente
com andlises realizadas pela técnica espectroscopia de energia dispersiva e
espectrometria de fluorescéncia de raios X por energia dispersiva. Entre possiveis
fases presentes, mas ndo identificadas com clareza, acredita-se que tem presenca

de Tobermonita, Jenita e Brucita.
Figura 84 - Difratograma da pasta 60CCE40SA 0 mol/L

1200 H
+ Calcita (CaCO,)

+ Periclasio (MgO)

1000
800

600

Intensidade (UA)

400

ER e,

Fonte: Proprio autor

Na Figura 85 é possivel observar o difratograma da pasta com 50% de CCE e 50%
de Silica ativa com agua (50CCE50SA 0 mol/L). Analisando os picos foram

identificadas fases de Calcita (CaCOz3) e Periclasio (MgO). Os picos foram levemente
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suavizados em relacdo a pasta 60CCE40SA 0 mol/L. Acredita-se que poro Ca e o
Mg serem fornecidos com predominancia pela a CCE, a reducédo do percentual da
CCE pode de alguma forma ter reduzido a intensidade dos picos de Calcita e

Periclasio.

Na Figura 86 é possivel observar o difratograma da pasta com 40% de CCE e 60%
de Silica ativa com agua (40CCE60SA 0 mol/L). Analisando os picos, também, foram
identificadas fases de Calcita (CaCOs) e Pericldsio (MgO). Os picos foram
suavizados em relacdo a pasta 60CCE40SA 0 mol/L e 50CCE50SA 0 mol/L.
Acredita-se que por o Ca e o Mg serem fornecidos com predominancia pela a CCE,
a reducédo do percentual da CCE pode de alguma forma ter reduzido a intensidade

dos picos de Calcita e Periclasio.

Figura 85 - Difratograma da pasta 50CCE50SA 0 mol/L

1200
4 Calcita (CaCO,)

+ Periclasio (MgQ)

1000

800

600

Intensidade (UA)

400

|
200 - : o T
10 20 30 40 50 s 70 8

0

0 10 20 30 40 0

26 (%)
Fonte: Préprio autor
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Figura 86 - Difratograma da pasta 40CCE60SA 0 mol/L

1200
4 Calcita (CaCO,)

+ Periclasio (MgO)

1000 +

800

<
2
3
& 600 N
ke
w
C
o
c 400 \
|
~ MW Lo
0 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 80

26 (%)
Fonte: Préprio autor

Na Figura 87 é possivel observar o difratograma da pasta com 60% de CCE e 40%
de Silica ativa com solucdo de 5 mol/L de hidroxido de sédio (60CCE40SA 5 mol/L).
Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e Periclasio
(MgO). Os picos de maiores intensidades (contagem) foram identificados com
relativa facilidade, porém alguns picos de menores intensidades foram mais
complexa a analise, assim como a pasta 60CCE40SA 0 mol/L. Também foi possivel

inferir a possibilidade de presenca de Tobermonita, Jenita e Brucita.
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Figura 87 - Difratograma da pasta 60CCE40SA 5 mol/L

1200 +
# Calcita (CaCO,)

+ Periclasio (MgO)

1000 +

800

<
=
Q +
2 600 -}
©
w
G \
O
£ 4004 | +
|
o ’
' +
200 WM o | o
| .
' " '"'W\WMWW,.,, »
Ve
0 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 80 70 80
26 (°)

Fonte: Préprio autor

Na Figura 88 é possivel observar o difratograma da pasta com 50% de CCE e 50%
de Silica ativa com solucdo de 5 mol/L de hidroxido de sédio (50CCE50SA 5 mol/L).
Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e Periclasio
(MgO), assim como a pasta 60CCE40SA 5 mol/L, mas com intensidades menores.

Na Figura 89 é possivel observar o difratograma da pasta com 40% de CCE e 60%
de Silica ativa com solucao de 5 mol/L de hidréxido de sodio (40CCE60SA 5 mol/L).
Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e Periclasio
(MgO), assim como a pasta 60CCE40SA 5 mol/L, e com intensidades bem proximas.



Figura 88 - Difratograma da pasta 50CCE50SA 5 mol/L
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Fonte: Préprio autor

Figura 89 - Difratograma da pasta 40CCE60SA 5 mol/L

1200 H
* Calcita (CaCO,)
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Fonte: Préprio autor
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Na Figura 90 é possivel observar o difratograma da pasta com 60% de CCE e 40%
de Silica ativa com solucdo de 10 mol/L de hidroxido de sédio (60CCE40SA 10
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades bem inferiores as apresentadas pelas

pastas com 0 e 5 mol/L de hidroxido de sodio.

Figura 90 - Difratograma da pasta 60CCE40SA 10 mol/L

1200 H + Calcita (CaCO,)
+ Periclasio (MgQ)

1000
800
600

L]
400

Intensidade (UA)

+

0 T
0 1
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20 (°)

- \‘
" ! Mot
- i w’mﬂ |
IO I 2|0 I BIO I 5|0 I BIO I 7|0 I 8|0
Fonte: Préprio autor

Na Figura 91 é possivel observar o difratograma da pasta com 50% de CCE e 50%
de Silica ativa com solugdo de 10 mol/L de hidroxido de soédio (50CCE50SA 10
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades bem inferiores as apresentadas pelas

pastas com 0 e 5 mol/L de hidroxido de sodio.
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Figura 91 - Difratograma da pasta 50CCE50SA 10 mol/L

1000 H

4 Calcita (CaCO,)
+ Periclasio (MgQ)
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Fonte: Préprio autor

Na Figura 92 é possivel observar o difratograma da pasta com 40% de CCE e 60%
de Silica ativa com solucdo de 10 mol/L de hidroxido de sédio (40CCE60SA 10
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades bem inferiores as apresentadas pelas

pastas com 0 e 5 mol/L de hidroxido de sodio.

Na Figura 93 é possivel observar o difratograma da pasta com 60% de CCE e 40%
de Silica ativa com solucdo de 15 mol/L de hidroxido de sédio (60CCE40SA 15
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades inferiores as apresentadas pelas pastas

com 0, 5 e 10 mol/L de hidréxido de sédio.



Figura 92 - Difratograma da pasta 40CCE60SA 10 mol/L
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Figura 93 - Difratograma da pasta 60CCE40SA 15 mol/L
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Na Figura 94 é possivel observar o difratograma da pasta com 50% de CCE e 50%
de Silica ativa com solucdo de 15 mol/L de hidroxido de sédio (50CCE50SA 15
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades inferiores as apresentadas pelas pastas

com 0, 5 e 10 mol/L de hidroxido de sodio.
Figura 94 - Difratograma da pasta 50CCE50SA 15 mol/L
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Fonte: Préprio autor

Na Figura 95 é possivel observar o difratograma da pasta com 40% de CCE e 60%
de Silica ativa com solugcdo de 15 mol/L de hidroxido de so6dio (40CCEG60SA 15
mol/L). Analisando os picos foram identificadas fases de Calcita (CaCOs) e
Periclasio (MgO), mas com intensidades inferiores as apresentadas pelas pastas

com 0, 5 e 10 mol/L de hidréxido de sédio.

Na Figura 96 sao apresentados todos difratogramas das pastas e é possivel
observar com grande clareza as reducgbes dos picos de cristalinidades das pastas
em funcdo do aumento da molaridade da solucéo de hidroxido de sodio. E possivel
perceber também que as pastas com a mesma concentracdo de solucdo de

hidroxido de sodio apresentaram, de forma geral, intensidades distintas variando
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com proporcdo de CCE e SA, sendo que maiores percentuais de CCE realcaram os

picos.

Figura 95 - Difratograma da pasta 40CCE60SA 15 mol/L
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Figura 96 - Difratogramas das 12 propor¢des de pasta
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5.2.4 Analise da area superficial e porosidade

Na Figura 97 é apresentado na forma de um gréafico o volume de poros das doze
proporcdes de pasta. Pode-se observar que as pastas com menor volume de poros
na faixa avaliada pelo método nas trés propor¢cdes de CCE e SA foram as

propor¢cdes com solucéo de ativador alcalino na concentracéo de 15 mol/L.

Do ponto de vista de durabilidade, caso essa reducédo tenha ocorrido pela formacgao
de constituintes estaveis, essa mostra-se interessante, pois diminuir4 a exposicéo a
agentes deletérios, proporcionando assim uma maior vida util. Mas, correlacionando:
(i) a ocorréncia de expansao macroscopica perceptivel a olho nu apds a moldagem,
(i) reducdo da intensidade dos picos nos difratogramas das pastas com maiores
concentracdes de solucdo de hidréxido de sddio, (iii) ndo deteccdo de novas fases
pela difracdo de raios X com aumento das concentra¢gfes das solugdes de hidroxido
de sédio das pastas, (iv) a presenca de estruturas aparentemente ndo cristalinas
visualizadas pela microscopia eletrénica de varredura, acredita-se que o aumento da
concentracdo das solucdes foi capaz de forma géis (ndo cristalino) capazes de
reduzir a porosidade na faixa avaliada pelo método DFT pelo preenchimento dos

poros e ainda causar expansoées significativas na concentracdo de 15 mol/L.

Figura 97 - Volume de poros das pastas
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De forma geral os poros caracterizados nesse ensaio podem ser considerados como
Microporos e mesoporos a partir da analise da largura média dos poros apresentada
na Figura 98. Pode-se observar que as dimensdes a presenca de microporos com
dimensBes menores que 20A, a presenca de mesoporos, com dimensdes maiores

do que 20A e menores do que 500A.

Figura 98 - Largura média dos poros das pastas
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Fonte: Préprio autor
Na Figura 99 é apresentada a area superficial das pastas. De forma geral a area
superficial ndo seguiu uma relagéo direta com o volume de poros.

Figura 99 - Area superficial das pastas
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5.2.5 Resisténcia a compressao

Na Figura 100 sdo apresentados os resultados de resisténcia a compressao aos 28
dias das pastas de CCE e SA nas proporcbes 60CCE40SA, 50CCE50SA e
40CCE60SA sem solucdo de hidroxido de sédio e com solugcdo nas concentracdes
de 5, 10, 15mol/L. De forma geral pode-se perceber um ganho de resisténcia com a
utilizacdo da solucdo de hidréxido de sodio na concentragdo de 5mol/L se

comparados com as proporg¢des que nao utilizaram solugéo de ativador alcalino.

Pode-se observar que as pastas com essa concentracdo de solucdo apresentaram
0s maiores resultados de resisténcia a compressao em todas as propor¢cées. Sendo
gue o melhor resultado de resisténcia a compressao apresentado foi a proporcao
50CCES0SA 5mol/L com a resisténcia a compressao aos 28 dias foi de 44,24 MPa.
Com o aumento da concentracdo da solucdo de ativador (10 e 15mol/L), podemos

perceber uma reducdo na resisténcia a compressao em todas as proporc¢oes.

Figura 100 - Resisténcia a compresséao das pastas aos 28 dias
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Avaliando os resultados de resisténcia a compressdo e de porosidade pelo método
DFT corrobora com a possibilidade de formacdo de gel expansivo nas pastas com
solucédo de 10 e 15 mol/L com ocorréncia de mecanismos deletérios. Acredita-se que
0 uso da solucdo de 5 mol/L ndo gerou géis expansivos em quantidades suficientes

para serem deletérios, uma vez que houve apresentou resisténcia a compressao
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elevada. Principalmente, tendo em vista que as demais pastas obtiveram resultados

de resisténcia a compressado inferiores a pasta sem solucdo, sendo assim

necessarios estudos de durabilidade em idades mais avancadas.

Um fato importante € a relacdo entre a resisténcia a compresséo das pastas com 0 e
5 mol/lL e os difratogramas das mesmas. Houve um aumento da resisténcia a
compressao com uso da solucao de hidréxido de sédio 5 mol/L em relacao as pastas
sem hidréxido de sédio, mas as intensidades e quantidades de picos nos

difratogramas néo foram alteradas significativamente.

5.3 Caracterizagao das Argamassas

5.3.1 Andlise visual

Na Figura 101 é possivel perceber que as expansdes apresentadas pelas
argamassas com solucdo de 15 mol/L quase nao foram percebidas a olho nu em

relacdo as pastas com a mesma concentracao (Figura 52).

Figura 101 - Corpos de provas cilindricos

Fonte: Préprio autor
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E possivel observar manchas esbranquicadas nas propor¢ées com a solugéio de 15
mol/L, acredita-se que sdo eflorescéncias formadas pelo excesso de sédio das

misturas. Na Figura 102 é possivel observar com maiores detalhes.

Figura 102 - Destaque dos corpos de prova cilindricos
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Fonte: Préprio autor

(a) argamassa dosada sem ativador alcalino da esquerda para a direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e
40CCEB60SA e (b) argamassa dosada com solucdo de ativador alcalino, 5mol/L, da esquerda para a
direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCE60SA e (c) argamassa dosada com solucdo de ativador
alcalino, 10mol/L, da esquerda para a direita 60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCEG60SA e (d)
argamassa dosada com solucdo de ativador alcalino, 15mol/L, da esquerda para a direita
60CCE40SA, 50CCE50SA e 40CCEGOSA.

5.3.2 Massa especifica/Absorcéo/indices de vazios

Os valores da absorcao de agua por imerséo, indice de vazios e massa especifica
das proporgdes de argamassa aos 28 dias podem ser observados na Tabela 19. A
absorcdo por imerséo e indices de vazios apresentou variagdes significativas. De
forma geral para todas as propor¢des a adi¢cdo de solugéo alcalina corroborou para a
diminuicdo da absorcdo de agua e indices de vazios das proporcdes de

argamassas.
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Tabela 19 - Absorcéo por imerséo, indices de vazios e massa especifica

Ind_|ces d,e Absorcdo apés | Massa especifica Massa
~ vazios ap0ds . ~ X o
Aglomerante | Solugdo ~ imersdo em agua | da amostra seca | especifica
saturagao em (%) (9/cm?3) real (g/cm?)
agua (%)
0 mol/L 21,90 9,85 2,22 2,85
60CCE_40SA 5 mol/L 17,79 7,28 2,44 2,87
10 mol/L 17,56 7,83 2,24 2,74
15 mol/L 13,78 6,48 2,13 2,97
0 mol/L 22,41 10,05 2,23 2,91
5 mol/L 18,53 7,82 2,37 2,74
E A : : : :
S0CCE_50S 10 mol/L 15,93 7,34 2,17 2,72
15 mol/L 18,52 8,55 2,17 2,58
0 mol/L 22,38 10,53 2,12 2,64
5 mol/L 20,09 9,17 2,19 2,47
40CCE_60SA 10 mol/L 16,28 7,37 2,21 2,66
15 mol/L 15,78 6,96 2,27 2,69

Fonte: Préprio autor

A argamassa de cimento Portland obteve indice de vazios, absorcdo de &gua,
massa especifica seca e real de 19,79%, 9,21%, 2,15 g/cm3 e 2,68 g/cms,
respectivamente. Esses valores encontram-se entre os limitrofes dos resultados

encontrados pelas argamassas desenvolvidas.

A mesma argamassa de cimento Portland moldados em corpos-de-prova cilindricos
de 50 mm de didmetro e 100 mm de altura obteve indice de vazios, absorcdo de
agua, massa especifica seca e real de 14,47%, 6,68%, 2,16 g/cm3 e 2,53 g/cms3,
respectivamente. Comparando os resultados de indice de vazios e absorcdo de
agua para a argamassa de cimento Portland moldada em: (i) moldes cilindricos de
25 mm de didmetro e (ii) moldes cilindricos 50 mm de altura e cilindricos de 50 mm
de diametro e 100 mm de altura, percebe-se que houve um aumento do indice de
vazios e absorcdo de agua com a reducdo dos corpos-de-prova. Isso,

provavelmente, deve-se ao fato da dificuldade de moldar os corpos-de-prova.

Na Figura 103 na forma grafica é apresentado a absor¢cdo por imersdo das
argamassas. De forma geral para todas as proporcoes a adicdo de solugéo alcalina
corroborou para a diminuicdo da absorcdo de 4gua, provavelmente pela geragédo de

uma matriz mais densa com menor numero de poros permeaveis a agua.
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Figura 103 - Absorcao de agua

Lt

0 mol/L | 5 mol/L |10 mol/L | 15 mol/L| 0 mol/L | 5 mol/L |10 mol/L | 15 mol/L | 0 mol/L | 5 mol/L | 10 mol/L | 15 mol/L

=
N

=
o
!

[ee]

Absorgédo de agua (%)
o

60CCE_40SA 50CCE_50SA 40CCE_60SA

Fonte: Préprio autor

Nas Figura 104, Figura 105 e Figura 106 sdo apresentadas na forma grafica os

indices de vazios e as massas especificas das argamassas.

Figura 104 - indices de vazios
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Fonte: Préprio autor
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Figura 105 - Massa especifica da amostra seca
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Fonte: Préprio autor

Figura 106 - Massa especifica real

3,5

3,0

2,5 1
2,0 1
1,5 1
1,0 1
0,5 1
0,0 -

0 mol/L | 5 mol/L |10 mol/L |15 mol/L | 0 mol/L | 5 mol/L |10 moI/L|15 mol/L | 0 mol/L | 5 mol/L |10 moI/L|15 mol/L

Massa especifica real (g/cm3)

60CCE_40SA 50CCE_50SA 40CCE_60SA

Fonte: Préprio autor

5.3.3 Resisténcia a compresséo

Na Figura 107 sdo apresentados os resultados de resisténcia a compresséo das
argamassas das diversas proporcdes. Analisando os resultados percebe-se que
todas as propor¢des com solucéo de hidroxido de s6dio 5 mol/L apresentaram-se no

grupo de argamassas que obtiveram resisténcia a compressdo acima de 55 MPa
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aos 28 dias. Compondo esse grupo pode acrescentar as argamassas 50CCE50SA
10 mol/L e 40CCE60SA 10 mol/L. A argamassa 60CCE40SA 10 mol/L apresentou
resultados de resisténcia a compressdo proximos a esse primeiro grupo citado

acima.

As argamassas produzidas com as solucdes de 5 e 10 mol/L apresentaram
resisténcia a compressao superiores a 34 MPa aos 7 dias de idade, limite minimo
esse exigido para o cimento Portland de alta resisténcia inicial - ARI - Tipo V (ABNT,
1991). As argamassas produzidas com as solu¢cdes de 15 mol/L apresentaram 0s

piores resultados de resisténcia a compressao.

As argamassas produzidas com as solucdes de 0 mol/L apresentaram resultados de
resisténcia a compressao aos 28 dias proximos aos 30 MPa. Tendo em vista
somente 0s parametros mecanicos, esses resultados poderiam enquadrar esses
aglomerantes na classe de resisténcia 25, classe esta prevista pelas normas

brasileiras de cimento Portland.

Figura 107 - Resisténcia a compressao
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5.4 Projecéo dareducao de emissdes de CO:

Para a avaliagdo de possiveis reducfes de emissfes de CO:2 ocasionadas pela
substituicdo do cimento Portland pelo aglomerante de baixo carbono foi dosada uma
argamassa de acordo com a NBR7215 (ABNT, 1997). Na Tabela 20 sé&o
apresentadas as quantidades de materiais na dosagem e com essas quantidades

foram projetadas os dados da Tabela 21.

Tabela 20 - Quantidades das dosagens

Quantidades (g)
Mistura Concentragdo | Cimento Portland Aglomerante de )
de alta resisténcia - Agregado Agua ou solugao
- baixo carbono
inicial

CC Referéncia 624,0 0,0 1872 312
0 mol/L 0,0 624,0 1872 312
0,0 624,0 1872 312

60CCE_40SA 5 mol/L
10 mol/L 0,0 624,0 1872 312
15 mol/L 0,0 624,0 1872 312
0 mol/L 0,0 624,0 1872 312
0,0 624,0 1872 312

50CCE_50SA 5 mollL
10 mol/L 0,0 624,0 1872 312
15 mol/L 0,0 624,0 1872 312
0 mol/L 0,0 624,0 1872 312
24 1872 12

40CCE 60SA 5 mol/L 0,0 624,0 8 3

- 10 mol/L 0,0 624,0 1872 312
15 mol/L 0,0 624,0 1872 312

Fonte: Préprio autor

Com base na Tabela 21 foi realizada uma previsdo de consumo de aglomerante
para um microconcreto de 30MPa de resisténcia a compressao. Acredita-se que
consumos de aglomerante superiores a 450Kg por m3 de microconcreto pode
interverir negativamente nas propriedades do estado fresco, devido o alto teor de
finos na massa. Com isso os valores superiores a 400kg/m? foram destacados com a

cor vermelha.

No processo de producdo do clinquer, além do alto consumo de energia, sdo
emitidos diversos gases poluentes, destacando-se o diéxido de carbono (CO2) e
dioxido de enxofre (SO2z). Aproximadamente 90% das emissdes de CO:2 oriundas da
fabricacdo de cimento ocorrem durante a producédo do clinquer, nos processos de
calcinacdo/descarbonatacdo da matéria prima, e de queima de combustiveis no

forno (ABCP, 2012). Para cada tonelada de clinquer produzido séo langcados na
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atmosfera de 870 kg de CO2 (RUIZ-SANTAQUITERIA et al., 2009) a 670 kg de CO2
(SA et al., 2011). Segundo Scrivener e Kirkpatrick (2008) a indUstria do cimento é
responsavel por cerca de 5 a 8% das emissdes mundiais de COz2, contribuindo assim

de forma significativa.

Com base nos resultados de SA et al. (2011), foi realizada um projecéo da emiss&o
de CO2 no processo de fabricagdo do aglomerante por calcinagdo do CaCOs e
queima de combustiveis fosseis. Foi estimada um aprisionamento de CO: pela a
retencdo do carbono presente nas fases de Carbonato de magnésio (MgCOs) e
Carbonato de célcio (CaCOs) detectadas na difracdo de raios X e pela matéria
organica ainda presente na CCE, que foi possivel ser observada nas imagens da

andlise visual e de microscopia eletronica de varredura.

Tabela 21 - Projecéo de dosagens de microconcretos

Consumo de
3 aglomerante por MPa
Consumo de aglomerante por m? de . 3
microconcreto (Kg/m?) 5 adquirido em 1 m* de
’ Agua ou microconcreto
Aguaou | solugdo/ [(Kg/MPa)/m3]
. ~ . Fc28
Mistura Concentragao . solugdo/ Aglomer. .
Cimento X X (MPa) Cimento
cimento de baixo
Portland Aglomer. Asua ou carbono Portland Aglomer.
de alta de baixo g N de alta de baixo
oA solugdo oA
resisténcia carbono resisténcia | carbono
inicial inicial
CC Referéncia 508,7 0,0 254,4 0,50 0,00 41,89 12,14 0
0 mol/L 0,0 470,7 235,3 0,00 0,50 28,54 0 16,49
0,0 470,7 235,3 0,00 0,50 0 7,35
60CCE_40SA > mol/L 64,03
- 10 mol/L 0,0 470,7 235,3 0,00 0,50 45,82 0 10,27
15 mol/L 0,0 470,7 235,3 0,00 0,50 25,84 0 18,22
0 mol/L 0,0 471,7 235,9 0,00 0,50 31,15 0 15,14
0,0 471,7 235,9 0,00 0,50 0 7,61
SOCCE 50SA 5 mol/L 61,97
- 10 mol/L 0,0 471,7 235,9 0,00 0,50 59,76 0 7,89
15 mol/L 0,0 471,7 235,9 0,00 0,50 22,01 0 21,44
0 mol/L 0,0 472,7 236,4 0,00 0,50 30,16 0 15,67
0,0 472,7 236,4 0,00 0,50 0 8,24
40CCE_60SA 5 mol/L 27,38
- 10 mol/L 0,0 472,7 236,4 0,00 0,50 58,84 0 8,03
15 mol/L 0,0 472,7 236,4 0,00 0,50 23,74 0 19,91

Fonte: Préprio autor

A analise térmica apresentada na Figura 51 é apresentada a perda total de massa
no valor de 28%. Retirando as perdas de massa relacionadas a Calcita, Calcita de
Magnésio, Portlandita e Silvita, resta aproximadamente 18% de perda, que acredita-
se esta relacionado ao calcinacdo do Carbonato de magnésio, Carbonato de calcio e

pirolise da matéria organica.
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Na Tabela 22 sdo apresentados os resultados de emissbes de CO:2 para 0s

microconcretos estimados. E valido ressaltar que as emissdes relacionadas a

moagem da CCE, transporte da CCE e da SA e fabricacdo do NaOH nao foram

consideradas. Mas por outro lado, também néo foram consideradas as emissfes

reduzidas com o uso do eucalipto como biomassa. Analisando os resultados é

possivel observar que dos microconcretos supostamente viaveis foram possiveis

reducdes de emissdes de CO2 proximas a 300kg por m3 de microconcreto. Com isso

acredita-se que o aglomerante desenvolvido pode ser

aglomerante de baixo carbono.

Tabela 22 - Emissfes de CO2 para 0s microconcretos

considerado como

Mistura

Concentracao

Consumo de
aglomerante para 1
m3 de microconcreto

Emissdo de CO, no
processo de
fabricacéo do
aglomerante por
calcinagdo e queima

Sequestro de CO,
por aprisionamento
de carbono de
constituicao da CCE

Emissao de CO,

de 30 MPa de combustiveis (estimativa de 18%)
fosseis (Kg/Kg)
CC Referéncia 364,33 244,10 0 244,10

60CCE_40SA

50CCE_50SA

40CCE_60SA

5 mol/L 220,54 0 39,70 -39,70
10 mol/L 308,22 0 55,48 -55,48
0 mol/L

5 mol/L 228,35 0 41,10 -41,10
10 mol/L 236,80 0 42,62 -42,62
0 mol/L

5 mol/L 247,24 0 44,50 -44,50
10 mol/L 241,02 0 43,38 43,38

15 mol/L

Fonte: Préprio autor
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6 CONCLUSOES

O presente trabalho concluiu que é possivel desenvolver um aglomerante de baixo
carbono a partir de cinza de cavaco de eucalipto (CCE) e a foligem proveniente dos
filtros das chaminés da producéo de ferrosilicio, chamada comercialmente de Silica
ativa (SA). A cinza de cavaco de eucalipto e a silica ativa apresentam propriedades

necessarias para o uso proposto.

Os aglomerantes compostos por diferentes propor¢cdes de CCE e silica ativa
apresentam propriedades avaliadas adequadas para 0 uso como aglomerante, com
excecao das propor¢cdes com solucdo de hidroxido de sodio 15 mol/L. As proporcdes
com solucéo de hidréxido de sédio 5 mol/L e 10 mol/L apresentaram resisténcia a
compressao similares ao cimento Portland de alta resisténcia inicial, mas a estrutura
das pastas com solucdo de hidroxido de sédio 10 mol/L apresentaram-se

comprometidas pela avaliacdo por meio de microscopia eletrénica de varredura.

A solucdo de hidréxido de sodio influenciou significativamente na micro e
macroestrutura dos compdsitos obtidos com o aglomerante desenvolvido. As
solucdes de 5 e 10 mol/L influenciaram significativamente as propriedades fisicas,
quimicas e mecanicas. O trabalho pode concluir que, apesar dos valores de
resisténcia mecanica e indices de vazios/absor¢do de agua das argamassas com 5
e 10 mol/L estarem proximos, os resultados de resisténcia a compressdo e
microscopia de poros das pastas indicam o aglomerante desenvolvido com solu¢cées
de 5 mol/L melhores e provavelmente mais duraveis, pois nao foi percebidas fissuras

nas pastas.

Quanto a reducao de emissdes de CO2 ocasionadas pela substituicdo do cimento
Portland pelo aglomerante composto por diferentes propor¢cdes de CCE e silica
ativa, os aglomerantes com solucdo de hidroxido de sédio 5 e 10 mol/L
apresentaram potencial para serem considerados aglomerantes de baixo carbono. E
valido ressaltar que mais estudos sdo necessarios, principalmente estudos de
durabilidade.
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Em linhas gerais, os aglomerantes de baixo carbono 60CCE40SA 5 mol/L e
50CCE50SA 5mol/L apresentaram melhores que os demais. Com base nos
resultados de microscopia, volume de poros, didmetro de poros, absor¢cdo de 4gua e
estimativa de reducédo de emissdes, pode-se concluir que os aglomerantes de baixo
carbono 60CCE40SA 5 mol/L e 50CCE50SA 5mol/L possuem uma maior tendéncia

de serem mais duraveis e sustentaveis.
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