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RESUMO

QUEIROZ, L. C. CIMENTACAO DE AREIA A PARTIR DE SISTEMAS LIGANTES ALCALI -
ATIVADOS. 2019. Dissertacao (Mestrado em Engenharia) - Programa de Pés-Graduacao
em Engenharia Civil, Universidade Federal do Rio grande do Sul, Porto Alegre.



0 solo natural em determinadas situacdoes nao cumpre 0s requisitos necessarios para sua
utilizacao. Estabiliza-lo significa modificar suas caracteristicas naturais através de
processos quimicos, fisicos ou mecanicos, tornando-o capaz de resistir a esforcos
induzidos por cargas adicionadas e naturais, agregando estabilidade e durabilidade. O
melhoramento quimico, geralmente executado com cimento Portland, adiciona ligantes
nos pontos de contato dos graos, gerando aumento da massa especifica aparente seca,
melhor acondicionamento das particulas e diminuicao do indice de vazios. Entretanto, é
de conhecimento comum que a producao de cimento gera grande emissao de gases do
efeito estufa, alta demanda energética e depende de extracao mineral. Adicionado a isso,
existe o nicho de utilizacao de residuos industriais, agricolas e urbanos sendo utilizados
na producao de materiais alcali-ativados, sendo que este Ultimo, apresenta resultados
semelhante ou superior ao cimento em propriedades mecéanicas, durabilidade e
resisténcia ao fogo. Desta forma, este trabalho foi desenvolvido para estudar a cimentacao
de um areia através da utilizando de novos ligantes alcali-ativados em um sistema alto
calcio, utilizando como precursores a cinza da casca de arroz (CCA), a silica ativa (SA) e o
residuo da fibra de vidro moida (RFVM), e como ativador foi utilizada a cal de carbureto
(CC). Para tanto foi desenvolvido um programa experimental dividido em trés etapas. A
primeira etapa consiste na coleta, beneficiamento e preparacao dos residuos, e aquisicao
do solo, seguido do preparo das amostras para os ensaios de caracterizacao. A segunda
etapa apresenta a metodologia de dosagem, compactacao, procedimento de mistura e
cura dos corpos de prova. Por fim, a terceira etapa constitui a realizacao dos ensaios de
propriedades mecanicas, identificacdo das fases e andlise das propriedades
microestrutural. Resultados obtidos apresentam que todos os sistemas desenvolvidos
possuem potencial para substituicdo ao cimento Portland. A relacdo molar 1 e o
yd=17,5kN/ms3, foram os que apresentaram os melhores resultados em todas as misturas

e para todas houve formacao do gel C-S-H.

Palavras-chave: alcali-ativacao; residuos; cimentacao.



ABSTRACT

QUEIROZ, L. C. CIMENTAGAO DE AREIA A PARTIR DE SISTEMAS LIGANTES ALCALI -
ATIVADOS. 2019. Dissertacao (Mestrado em Engenharia) - Programa de Pds-Graduacao
em Engenharia Civil, Universidade Federal do Rio grande do Sul, Porto Alegre.

Natural soil in certain situations does not meet the requirements for its use. Stabilizing it
means changing its natural characteristics through chemical, physical or mechanical
processes, making it able to withstand loads induced by added and natural charges, adding
stability and durability. The chemical improvement, usually performed with Portland
cement, adds binders at the contact points of the grains, generating an increase in the
specific dry mass, better packing of the particles and reduction of voids. However, it is
common knowledge that cement production generates large emission of greenhouse
gases, high energy demand and depends on mineral extraction. Added to this is the niche
of using waste from other production processes, such as glass powder and carbide lime.
The glass powder can be used as an alternative material in combination with lime because
it is a source of amorphous silica, which has pozzolanic behavior (when finely ground and
in the presence of water it is capable of reacting with calcium hydroxide and having the
properties of a cement). Carbide lime, the residue from the production of acetylene gas, is
basically composed of calcium hydroxide. In this way, this work is being developed to study
the microstructural behavior of a granular soil stabilized with glass powder and carbide
lime, for which an experimental program was developed that divided in three stages. The
first stage consists of the collection, processing and preparation of the residues, and
acquisition of the soil, followed by the preparation of the samples for the characterization
tests. The second stage presents the methodology of dosing, compaction, mixing
procedure and curing of the specimens. Finally, the third stage constitutes the performance
of mechanical and microstructural properties tests. Preliminary results present these

residues as potential cementitious material for alternative use to Portland cement.

Key-words: Portland cement; glass powder; carbide lime; microstructure.
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1. INTRODUGAO

1.1 IMPORTANCIA DO TEMA

Tendo em vista os impactos ambientais causados na extracao e producado do cimento

Portland, o desenvolvimento de novos materiais sustentaveis se faz necessario.

Segundo Longhi (2015), o setor cimenteiro é conhecido por ser um dos mais importantes
da indlstria de construcdo, sendo o cimento no Brasil um dos materiais mais
representativos perante seu consumo per capita, com 353kg/ano (SNIC, 2013), além
disso € o constituinte com maior custo econdmico e ambiental associado a producao de
concreto, o qual representa 25Gt e corresponde ao consumo de 3,8t por habitante ao ano
no mundo (IEA, 2009).

A reciclagem de residuos pela industria da construcao civil vem se consolidando como uma
pratica importante para a sustentabilidade, seja atenuando o impacto ambiental gerado
pelo setor, reduzindo custos com matérias-primas naturais ou ainda evitando o custo tanto
do descarte pelas construtoras como o custo das prefeituras para remocao de depdsitos
clandestinos (ANGULO; ZORDAN; JOHN, 2001).

Os materiais geopoliméricos vém sendo estudados para aplicacao em diversas areas;
porém, ainda faltam muitos esclarecimentos e pesquisas referentes a S/I de residuos
toxicos. O processo de obtencao de geopolimeros é extremamente adaptavel, podendo
utilizar muitas fontes de matérias-primas sélidas, inclusive residuos industriais, desde que
possuam aluminossilicatos na sua composicao microestrutural. Com esta técnica, podem
obter-se produtos com resisténcia mecanica notavel, elevada resisténcia quimica ou
durabilidade, em especial em meio acido, e com a capacidade de encapsular espécies
perigosas, por confinamento na matriz geopolimérica (MENDONCA, 2007; BOCA SANTA,
2016).

Segundo DUXSON et al. (2007) algumas propriedades benéficas que os materiais alcali-

ativados apresentam sao:

e Resisténcia a flexao e compressao, tanto no inicio quanto no final;
e Resisténcia a altas temperaturas, incluindo propriedades de isolamento térmico;

e Estabilidade sob ataque quimico (incluindo acido);



e Estabilidade dimensional em servico;

e Forte adesao a superficies metalicas e nao metalicas;

e Passivacao efetiva do aco de reforco;

e Baixa permeabilidade a fluidos e ions cloreto;

e Baixo custo;

e Beneficiamento e/ou valorizacao de residuos industriais;

e Baixa emissao de CO-.

Sendo este material versatil, sua aplicacao se mostrar promissor como substituto ao
cimento Portland e sua aplicabilidade vem sendo executada para fins de pavimentacao,

paredes isolantes, concreto para ambientes agressivos, dentre outros.

1.2 JUSTIFICATIVA DA PESQUISA

O solo natural geralmente nao cumpre 0s requisitos necessarios para sua utilizacao.
Estabiliza-lo significa modificar suas caracteristicas naturais através de processos
guimicos, fisicos ou mecanicos, tornando-o capaz de resistir a esforcos induzidos por

cargas adicionadas e naturais, agregando estabilidade e durabilidade.

0 melhoramento quimico, geralmente executado com cimento Portland, adiciona ligantes
nos pontos de contato dos graos, gerando aumento da massa, melhor acondicionamento
das particulas e diminuicao do indice de vazios. Entretanto, € de conhecimento comum
que a producao de cimento gera grande emissao de gases de efeito estufa, alta demanda
energética e depende de extracao mineral. Adicionado a isso existe o nicho da na
construcao civil que utiliza residuos oriundos de outros processos produtivos que, tais
como, residuos industriais e agroindustriais, que apresentam em sua coOmMposicao
elevados teores se silicatos e/ou aluminatos, sendo estes classificados em sua maioria
como pozolanas, e que ao serem adicionados ao cimento melhoram as propriedades

mecanicas e de durabilidade.

Ao ocorrer o processo de hidratagcao do cimento a cal presente no sistema € liberada e
reage com esses materiais (pozolanas), formando assim produtos de hidratacao
secundarios. Desta forma, este trabalho considerou nao utilizar o cimento Portland como
material ligante e sim a interagcao direta entre a pozolana e cal, através do sistema de

alcali ativacao para produzir a cimentacao.



A introducao desses residuos como agentes estabilizantes ao solo mostra-se promissor,

uma vez que outras pesquisas, a nivel global, ja apresentam a incorporacao dos mesmos.

Dessa forma este trabalho apresenta-se como uma ferramenta para entender o

comportamento da cimentacao da areia através de sistemas ligantes alcali-ativados.

1.3. OBJETIVOS

O objetivo principal desta pesquisa é estudar o comportamento de uma areia cimentada a

partir de sistemas ligantes alcali-ativado.

Para que o objetivo principal fosse alcancado foram estabelecidos os seguintes objetivos

especificos:

Produzir misturas com diferentes tipos de fonte de silica;

Utilizar como critério de reacao a razao molar CaO/SiOq;

Estudar o comportamento mecanicos dessas misturas através dos ensaios de
compressao simples e rigidez a pequenas deformacoes;

Estudar a microestrutura formada nas misturas através do conhecimento inicial das
propriedades fisico-quimica dos materiais e posterior realizacao do ensaio de

microscopia eletrdnica de varredura.

1.4. ESTRUTURA DA PESQUISA

Esta dissertacao foi estruturada em cinco capitulos, conforme apresentado abaixo:

a)

O capitulo 1 apresenta uma introducao, onde sao apresentadas a importancia e
justificativa da pesquisa, se define os objetivos geral e especifico a serem atingidos,
bem como apresenta a estrutura que o trabalho esta organizado;

No capitulo 2 é feita uma revisao bibliografica acerca dos aspectos relevantes a
ativacao alcalina e consequentemente a cimentacao de areia. E apresenta ao leitor
uma visao geral sobre o tema, os materiais utilizados nesta pesquisa, ressaltando
as caracteristicas comportamentais tipicas dos mesmos para estabilizacao de
solos e os fatores que exercem influéncia sobre tais caracteristicas;

No capitulo 3 é abordado de forma detalhada o programa experimental
desenvolvido, apresentando as variaveis, os fatores fixos, os materiais e métodos

utilizados;



d) No capitulo 4 sdo apresentados os resultados obtidos no programa experimental e
uma discussao detalhada, considerando resultados encontrados na literatura;

e) O capitulo 5 expde as conclusoes, consideracoes finais deste estudo e sugestoes

para futuras pesquisas.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é apresentada uma revisao da literatura sobre ativacao alcalina,

cimentacao da areia e todos os fatores intervenientes ao seu comportamento.

2.1. ATIVACAO ALCALINA

A ativacao alcalina € um processo quimico que permite transformar estruturas vitreas
(parcialmente, ou totalmente amorfas e/ou metaestaveis), como as pozolanas, em um
material compacto e cimentante. E uma técnica redescoberta, pois julga-se que na
antiguidade (Império Romano, Fenicio, Grego e Egipcio) tenha sido utilizada. Baseia-se na
reacao quimica de aluminossilicatos em meio fortemente alcalino, formando ligacoes
poliméricas com mondmeros do tipo Si-0-Al-Oe/ou compostos a base de silicatos calcicos
hidratados (C-S-H), consoante exista ou nao 6xido de calcio (PALOMO, GRUTZECK &
BLANCO, 1999; FERNANDEZ-JIMENEZ, 2005; MENDONCA, 2007).

O primeiro uso moderno da combinacao de um alcali com um aluminossilicato para formar
um aglutinante cimentante remonta ao inicio de 1900, quando Kuhl (1908) relatou e
patenteou seus estudos sobre misturas de BFS! e componentes alcalinos (PROVIS &
BERNAL, 2014).

Em um estudo realizado por Pacheco-Torgal (2008) apresenta-se a evolugao de estudos
sobre a ativacao alcalina, onde o referido autor ressalta a importancia do trabalho
desenvolvido por Purdon (1940) para a difusdao da tematica ativacao alcalina. Purdon
(1940) criou um sistema de alcali-ativacao utilizando escoria de alto forno e hidréxido de
sodio e a partir do comportamento dessa mistura, descreveu que 0 processo de reacao
entre 0os materiais era desenvolvido em duas etapas, sendo essas, (l) a liberacdo de
alumissilicato e hidroxido de calcio, e (Il) a formacao de hidratos de silica e alumina, bem
como a regeneracao da solugcao alcalina. Segundo, Provis & Bernal (2014), Purdon
comercializou esses materiais na Bélgica na década de 1950, incluindo a construcao de

varios edificios que ainda permanecem estaveis ha mais de 60 anos depois.

'Escoéria de alto-forno (BFS): produto & base de silicato de calcio removido do topo do ferro fundido durante
sua extracao do minério em um alto-forno; geralmente rapidamente resfriado para um estado vitreo e terra
para uso em materiais de construcao (PROVIS & BERNAL, 2014).



Em meados de 1950, o pesquisador Vitor Glukhovski foi um dos primeiros a relatar que os
ligantes presentes em construcoes da Roma antiga e em construcoes egipcias eram
compostos de aluminossilicatos de calcio (KOMNITSAS e ZAHARAKI, 2007).
Caracterizando amostras de cimentos antigos pelas técnicas de difracao de raios X,
microscopia optica e eletrbnica, o pesquisador detectou fases cristalinas de géis de
silicatos calcicos semelhantes aos cimentos modernos. Outro aspecto observado nas
amostras dos ligantes antigos foi a elevada resisténcia, pois mesmo apdés muitos anos
ainda permaneciam viaveis e sem necessitar de reformas constantes como acontece com
cimentos do tipo Portland (BOCA SANTA, 2016).

Entretanto, o pesquisador francés Davidovits foi o principal responsavel por um aumento
exponencial de pesquisas acerca dos geopolimeros quando, em 1972, na sequéncia de
varios incéndios catastroficos ocorridos na Franca envolvendo plasticos organicos
inflamaveis, ele comecou a investigar novos materiais resistentes ao calor. Davidovits,
juntamente com um grupo de pesquisadores, objetivaram desenvolver materiais
inorganicos nao inflamaveis e resistentes ao fogo, chegando a um material silico-
aluminoso ativado alcalinamente, denominando pelo pesquisador de Geopolimero
(SEVERO ET AL., 2013).

De forma errbnea, muitos autores utilizam ativacao alcalina e Geopolimero como
sinbnimos, no entanto diversos trabalhos, como Duxson et al. (2007) e Torgal (2009),
abordam os dois termos de forma separada por se tratarem de materiais diferentes, e
tentam distingui-los. Diante dos diversos debates Provis (2014) através de relatorio do
Comité Técnico da RILEM TC 224-AAM, definiu:

“Os materiais alcali-ativados como um conjunto mais amplo, que engloba
qualquer sistema ligante oriundo de uma reagao entre uma fonte de metal
alcalino (sélido ou dissolvido) com uma fonte de silicato sélido (precursor).
Este Gltimo pode ser desde um silicato de célcio até aluminossilicatos como
cinza volante ou escéria de alto forno. A fonte alcalina do sistema pode
incluir hidroxidos alcalinos, carbonatos e sulfatos ou, ainda, qualquer
substancia solivel que possa fornecer cations de metais alcalinos,
aumentar o pH da mistura reacional e acelerar a dissolugao do precursor.
Ja os geopolimeros sao definidos pelo relatério como um subconjunto da
alcali-ativacao, em que o material precursor é quase que exclusivamente

um aluminossilicato. Outra diferenca abordada é que as matérias-primas



do Geopolimero devem possuir um reduzido teor de calcio. Dessa forma,
nos geopolimeros nao ha a formagao de cadeias caracteristicas de silicatos

de calcio hidratados (C-S-H) e sim estruturas de rede pseudo-zeolitica”.
Outra definicao mais sucinta foi proposta por Provis & Bernal (2014):

e Material alcali-ativado é material formado pela reacdo entre um
precursor de aluminossilicato e um ativador alcalino, com
propriedades comparaveis aquelas de uma pasta de cimento;

e Geopolimero é um material ligante ativado por alcali contendo
pouco ou nenhum calcio; muitas vezes derivado de um metacaulim

ou de cinzas volantes como precursor.

De acordo com Macioski (2017), a palavra Geopolimero é tratada de forma mais
categorica por Davidovits que detém patentes de materiais geopoliméricos registradas na
década de 70 (DAVIDOVITS, 1982), bem como artigos explicando as etapas que envolvem
a reacao (DAVIDOVITS, 1982, DAVIDOVITS 1994a).

A geopolimerizacao ou alcali-ativacao pode ser uma forma viavel para processar e valorizar
residuos industriais da familia dos aluminossilicatos. Com esta técnica, podem obter-se
produtos com resisténcia mecanica notavel, elevada resisténcia quimica ou durabilidade,
em especial em meio acido, e com a capacidade de encapsular espécies perigosas, por

confinamento na matriz geopolimérica (MENDONCA, 2007).

Uma das caracteristicas mais proeminentes da tecnologia de ativacao alcalina € que tanto
materiais naturais (como argila ou feldspatos) quanto subprodutos industriais (como
escoria, cinza volante e lodo de papel) podem ser usados como matérias - primas (GARCIA-
LODEIRO ET AL., 2015). E por apresentar uma versatilidade muito grande quanto a sua
composicao quimica e amorficidade, diferentes pesquisas vem sendo desenvolvidas
utilizando, ndo apenas os materiais citados pela autora, mas diferentes tipos de residuos.
Dessa forma, a reinsercao de residuos de diferentes naturezas, tais como os industriais,
agroindustriais, minerais, de construcao e demolicao, ganham uma nova perspectiva nao
sendo tratados como adicdes a matriz cimenticia, mas sim, como a matéria-prima principal

no sistema de cimentacao.

Segundo DUXSON et al. (2007) algumas propriedades benéficas que os materiais alcali-

ativados apresentam sao:



e Resisténcia a flexao e compressao, tanto no inicio quanto no final;

e Resisténcia a altas temperaturas, incluindo propriedades de isolamento térmico;
e Estabilidade sob ataque quimico (incluindo acido);

e Estabilidade dimensional em servico;

e Forte adesao a superficies metalicas e nao metalicas;

e Passivacao efetiva do aco de reforco;

e Baixa permeabilidade aos fluidos e ions cloreto;

e Baixo custo;

e Beneficiamento e/ou valorizacao de residuos industriais;

e Baixa emissao de CO».

De forma geral, o material alcali-ativado € composto por um precursor a base de silicatos
ou aluminossilicatos na forma p6 e por um ativador alcalino, sendo este na forma de

solucao aquosa ou em po, que proporciona ao meio um elevado pH.

Alguns autores, tais como Palomo, Grutzeck e Blanco (1999), Pacheco-Torgal et al. (2014)
e Garcia-Lodeiro et al. (2015), dividem os materiais alcali-ativados em dois grupos, sendo
estes, alto calcio que utiliza precursores cuja composicao quimica apresenta SiO2, Al203 e
rico em CaO0. E o de baixo calcio, sendo este o inverso, com baixos teores de Ca0, onde o
padrao de ativacao € diferente para cada um e vai depender de alguns fatores que serao

apresentados nos topicos seguintes.

Macioski (2017) descreveu em seu trabalho dois principais tipos de reacdo e seus
mecanismos de formacao de estruturas com base nos critérios propostos por alguns

autores, sendo estes:

e Sistema Alto Calcio

Neste modelo materiais ricos em calcio e silicio, tais como escéria de alto-forno
(Si02+Ca0 > 70%) sao ativados sob condicoes alcalinas moderadas. Neste caso, o
produto de reacao principal € um gel C-A-S-H (silico-aluminato de calcio hidratado)
semelhante ao gel obtido durante a hidratacao do cimento Portland, o qual absorve o
aluminio em sua estrutura (PACHECO-TORGAL ET AL., 2014; GARCIA-LODEIRO ET AL.,
2015).

e Sistema Baixo Calcio



Neste modelo os materiais ativados contém principalmente aluminio e silicio. Os
materiais utilizados neste segundo processo de ativacao alcalina, tais como
metacaulim e cinzas volantes, tém baixo teor de CaO. Neste caso, sao necessarias
condicoes de trabalho mais agressivas para iniciar a reacao (meios altamente alcalinos
e temperaturas de cura de 60 a 200 °C). Para este caso, a principal reacao do produto
formado é um polimero alcalino inorganico tridimensional, um gel N-A-S-H (hidrato de
aluminossilicato alcalino) que pode ser considerado como um precursor de uma
estrutura zedlita. Alguns autores consideram que este gel também pode ser chamado
de Geopolimero ou polimero inorganico (DAVIDOVITS, 1994b; PINTO, A. T., 2006;
PROVIS, 2014).

A aplicabilidade de materiais alcali-ativados ou geopoliméricos vem sendo utilizada nas
mais diferentes areas da construcao civil, tais como producao de concretos, argamassas,

pastas, pavimentacao e melhoramento da camada de solo para fundacoes.

Nas décadas de 80 e 90, os novos ligantes minerais propostos por Davidovits passaram
por uma etapa de testes pilotos chegando a escala industrial de producao e nomeados
como “Pyramente Cements” nos Estados Unidos, “Trolit Binders” na Alemanha e
“Geopolymite Binders” na Franca (DAVIDOVITS, 1991). Atualmente em varios locais do
mundo essa tecnologia é comercializada com diferentes marcas, tendo para cada local,
materiais e dosagens especificas. No Brasil, esta comercializacao é realizada pela
empresa Geo-Pol, o qual é comercializado na forma de bi-componente, possuindo um

ativador e um precursor (LONGHI, 2015).

No aeroporto de Wellcamp utilizou mais de 30.000 metros clbicos de concreto
geopolimérico de menor teor de carbono, a Figura 1.1 apresenta pista doo aeroporto onde
foi aplicado esse material. Ja a Figura 1.2 apresenta um concreto alcali ativado E-Crete

utilizado na Australia.

Ainda segundo DAVIDOVITS (2002), o concreto geopolimérico também é utilizado em
aplicacoes de infraestrutura e reparacao de rodovias. Um exemplo foi a aplicacao do
cimento Pyrament® nos aeroportos militares temporarios da Arabia Saudita durante a

guerra do Golfo em 1991.

Figura 2.1 - Aeroporto Brisbane West Wellcamp na Australia.



Fonte: http://www.geopolymer.org/news/70000-tonnes-geopolymer-concrete-airport/.
Provis & Bernal (2014), apresentam exemplos de projeto de construcao civil na Australia,

onde foram utilizados o concreto E-Crete (alcali-ativado).

Figura 2.2- Uso do concreto alcali ativado E-Crete na Australia.

(a) Uma planta de habitacdo; (b) Painéis externos pré-fabricados; (c) Uma calcada

moldada no local; (d) Uma parede de retengdo em torno de uma ponte rodoviaria

Fonte: Provis & Bernal (2014).



2.1.1. Materiais

2.1.1.1. Ativadores

Neste topico serao apresentados os tipos de ativadores utilizados na alcali-ativacao e suas
respectivas classificacoes, porém como neste trabalho foi utilizado apenas um tipo de
ativador alcalino, sendo este o hidroxido de calcio, oriundo da cal de carbureto, se dara

énfase a este material.

Conforme citado por Garcia-Lodeiro et al.(2015), o ativador utilizado no sistema de alcali-
ativacao depende do tipo de material a ser ativado, no entanto os ativadores mais comuns
encontrados na bibliografia sao os silicatos de sédio e potassio, os hidroxidos de sodio, de
calcio e de potassio, e alguns carbonatos e sulfatos. Os ativadores podem ser classificados
em dois tipos: sendo estes (i) ativadores simples constituidos de base alcalina (hidréxidos
de Na, Ca ou K) e (ii) ativadores compostos sao formados por solucées combinadas de

hidréxido com o silicato.

A diferenca entre estes dois ativadores é que o primeiro nao adiciona silica ao sistema,
enquanto o segundo tem essa concentracao elevada. Os ativadores a base de silicato
promovem uma aceleracao na reacao geopolimérica, pelo fato da silica presente iniciar a
reacao com a alumina livre na solucao. O silicato favorece o processo de polimerizacao,
levando a um produto de reacao com mais Si e maior resisténcia mecanica (CRIADO ET
AL., 2005; WENG ET AL., 2007).

A seguir serao discutidas algumas caracteristicas dos principais ativadores utilizados de

acordo com a bibliografia:
a) O uso de Hidréxido de Sodio (NaOH)

O hidroxido de sédio € produzido a partir da eletrolise aquosa do cloreto de sodio. O
uso de NaOH como ativador na sintese de geopolimeros, tanto de precursores de
cinzas volantes quanto de precursores de metacaulim € bastante difundido devido ao
seu baixo custo, ampla disponibilidade e baixa viscosidade. No entanto, a natureza
altamente corrosiva do NaOH concentrado ou de qualquer outro hidréxido alcalino
significa que seria necessario um equipamento de processamento muito especializado
para produzir uma grande quantidade (PROVIS & DEVENTER, 2009). Outro problema

associado a este ativador esta relacionado a formacao de eflorescéncia devido a baixa



reatividade antes do endurecimento, o que leva a formacao de uma solucao rica em
alcalis (PROVIS & BERNAL, 2014).

b) O uso do Hidréxido de Potassio (KOH)

A solubilidade de KOH a 25°C é de aproximadamente 21m, e isso nao diminui
drasticamente o decrescimento da temperatura (Pickering, 1893). O diagrama de
fases também é muito simples do que o sistema NaOH-H20, sem o conjunto complexo
de fases de hidrato. Portanto, € improvavel que a precipitacao de solucoes ativadoras
de hidroxido de potassio seja problematica sob quaisquer condicdes realistas de
processamento de geopolimeros. Sabe-se também que a formacao de zedlitos ocorre
em geopolimeros ativados com KOH, analogo aos que contém NaOH. No entanto, a
cristalizacao € menos rapida em geopolimeros de KOH/metacaulim em comparacao
com o sistema NaOH/metacaulim (Duxson et al., 2007), e muito significativamente
suprimida em sistemas KOH/cinzas volantes em comparacao com NaOH/cinzas
volantes (Fernandez-Jiménez et al., 2006). A carbonatacao de geopolimeros ativados
por KOH também é um problema potencial (Fernandez-Jiménez et al., 2006), embora
isso nao tenha sido analisado detalhadamente pela literatura (PROVIS & BERNAL,
2014).

c) O uso do Silicato de Sédio (Na2SiO3)

O silicato de sédio € a combinacao de SiO2, Na20 e H20, sendo altamente sollvel em
agua quando originalmente no estado soélido. Representado quimicamente pela
equacao Na20SiO2enH20, onde a relacao molar Si02:Na20 € denominada modulo de
silica. Este modulo pode variar conforme as caracteristicas necessarias para a
composicao de um determinado material. Quanto maior for o valor do pH da mistura,
maior serd sua viscosidade, sendo este comportamento se obtém a partir de

proporcionamento com relagcoes menores (LONGHI, 2015).
a) O uso do Hidréxido de Calcio (Ca(OH)2)

A utilizacao do Hidréxido de Calcio (Ca(OH)) para proporcionar cimentacao, retoma a
dois contextos na histéria dos materiais, o primeiro baseado nas edificacoes histéricas
que utilizavam ligantes a base de cal e a segunda esta relacionada ao uso de adicoes

pozolanicas a matriz cimenticia que durante o processo de hidratacao do cimento a cal



que era liberada do cimento, reagia com pozolana, formando produtos secundarios de

hidratacao.

Segundo Davidovits (1999), apoiando-se na célebre obra de Vitruvio “De Architectura”
(Séc. |, DC), os ligantes a base de cal, que envolviam a conhecida reacao com o CO2
atmosférico no seu processo de endurecimento (carbonatacao), eram utilizados na
construcao de edificios e fundacdes de varias obras para o povo, enquanto que nas
“obras de arte” os arquitetos romanos empregavam materiais mais nobres e de melhor
comportamento: a testa, uma argila caulinitica calcinada, e o carbunculus, um tufo
vulcanico alcalino de natureza aluminossilicatada. Estes dois produtos eram
associados a cal apagada (hidroxido de calcio), que reagindo com eles dava lugar a
materiais estaveis constituidos essencialmente por fases hidratadas de silicato calcico
(C-S-H).

A presenca de oOxidos alcalino-terrosos, calcio e magnésio, resulta de as cinzas
vulcanicas serem combinadas com cal viva ou 6xido de magnésio (resultante da
calcinacao da dolomita). Estes 6xidos, em contato com a agua, hidratam, passando a
fase de hidréxidos que possuem marcado carater alcalino. Entao, a reacao de ativacao
alcalina é processada entre o agente alcalino e as cinzas vulcanicas, muito reativas e

constituidas por aluminossilicatos e oxidos alcalino-terrosos (PINTO, 2006).

Sabe-se que a reacao oriunda da interacao entre a cal e a pozolana é denominada de
reacao pozolanica e para que esta reagao ocorra € necessario que haja um
proporcionamento dos materiais. Dessa forma, entende-se que para que ocorra um
melhor aproveitamento do potencial das pozolanas, através dessa interacao, é
necessario utilizar os conceitos da alcali-ativacao, proporcionando nao somente uma
base alcalina para que ocorra a reacao, mas tentando garantir que o produto em
estado endurecido apresente propriedades mecanica e de durabilidade equivalentes

a materiais convencionais.

No Brasil alguns trabalhos foram desenvolvidos utilizando como metodologia a alcali-
ativacao da pozolana com a cal, sendo estes Gomes et al. (2007), Hoppe Filho (2008),
Murta (2009), Medina (2011) e Macioski (2017).



A cal utilizada como ativador neste trabalho é a cal de carbureto, também chamada de
borra de carbureto. Trata-se de um residuo industrial obtido através da reacao (Equacao

1.1) quimica do carbeto de calcio com agua na producao do gas acetileno.
CaC> + 2H20 — Ca(OH)2 + C2H> Eq. (1.1)

A producao mundial de acetileno esta em cerca de 500 mil toneladas métricas por ano,
gerando em torno de 1.423 mil toneladas de cal de carbureto. No Brasil a capacidade de
producao € de aproximadamente 12 mil toneladas ao ano, desta forma gera-se cerca de
6 mil toneladas de cal de carbureto (DU ET AL., 2011; MARKET RESEARCH STORE, 2015;
HORPIBILSUK ET AL., 2015; EIGA, 2017).

Segundo European Industrial Gases Association Aisbl (2017), a maioria das plantas
produtoras de gas acetileno utilizam tanques para armazenamento da cal de carbureto,
onde a agua clarificada é reciclada através de seu bombeamento para o gerador de
acetileno, tornando a pasta de cal de carbureto mais concentrada em matéria seca (de 25

a 30%) facilitando sua recuperacao.

A cal de carbureto apresenta excelente condicao de uso para aplicacao em diferentes
areas como a construcao civil, através da incorporacao em argamassas e producao de
concretos convencionais, na remediacao de solos contaminados e estabilizacao de solos.
Essa condicao se deve a sua composicao quimica, por apresentar cerca de 70 a 90% de

hidroxido de calcio disponivel, bem como sua viabilidade econémica.

Estudos realizados no Brasil por Cardoso et al.,, (2009) e Sandanha et al., (2018)
analisaram a composicao quimica da cal de carbureto e da cal hidratada comercializada,
os referidos autores identificaram que os resultados entre as cales sao equivalentes.
Outros resultados de analise quimica da cal de carbureto foram realizados em paises como
Tailandia, China e Canada, e ao se comparar com os resultados obtidos por estudos no
Brasil é possivel concluir que, em termos quimicos, a cal de carbureto detém de potencial
técnico e sustentavel. Além disso, Saldanha et al. (2018) ressalta que a utilizacao deste
residuo pode reduzir significativamente o impacto ambiental negativo causado pelo
descarte de cal de carbureto como residuo em aterros sanitarios e, a0 mesmo tempo,
conservar o recurso natural de calcario, que de outra forma € explorado pela indUstria de

cal pelos procedimentos mais poluentes.



2.1.1.2. Precursores

Assim como no topico anterior, neste topico sera apresentada uma breve revisao sobre os
percursores utilizados no processo de alcali-ativacao e se dara énfase aos materiais

utilizados neste trabalho.

Com a disseminacao da tematica ativacao alcalina, muitas pesquisas foram desenvolvidas
utilizando novos materiais como precursores, nao somente, os materiais consolidados

como escoria de alto forno, cinza volante e argilas calcinadas.

Pacheco-Torgal & Jalali (2009) apresentam diversos estudos desenvolvidos entre o
periodo dos anos 1985 a 2002, onde os autores utilizaram diferentes precursores, sendo

estes:

a) Argilas cauliniticas (Davidovits e Sawyer, 1985; Davidovits, 1989; Rahier et al.,
1996; Rahier et al., 1997; Barbosa et al., 2000);

b) Metacaulim (Davidovits, 1999; Barbosa et al., 2000; Alonso e Palomo, 2001,
2001a; Pinto, 2004);

c) Cinzas volantes (Palomo et al., 1999; Fernandez-Jimenez e Palomo,2005);

d) Escoérias de alto forno (Purdon, 1940; Wang e Scrivner, 1995; Fernandez-
Jimenez et al., 1999; Adolf e Bazan, 2007);

e) Mistura de cinzas e escérias (Puertas et al.,, 2000; Puertas e Fernandez-
Jimenez, 2003);

f) Mistura de cinzas e metacaulim (Swanepoel e Strydom, 2002);

g) Mistura de escérias e metacaulim (Cheng e Chiu, 2003);

h) Mistura de escérias e lamas vermelhas (Zhihua et al., 2002, 2003);

i) Mistura de cinzas e materiais hao calcinados como caulim e albita (Xuet al.,
2002).

Em teoria qualquer material que apresente como fase predominante a silica e/ou alumina
podem ser ativado alcalinamente, no entanto, € necessario que alguns parametros sejam
considerados na escolha dos mesmos, pois somente a composicao quimica nao garante
reatividade. Alguns fatores sao considerados como essenciais neste processo, sendo eles,
o teor de material amorfo, superficie especifica, o teor de fase vitrea e o tamanho da

particula.



Conforme citado anteriormente, os precursores mais utilizados em pesquisa sobre alcali-
ativacao sao a escoria de alto forno, argila calcinada e a cinza volante. Seus aspectos e

particularidades sao apresentados abaixo:
a) O uso de escoria de alto forno

A escoria de alto forno é um subproduto da producao do ferro gusa que € produzido
em grande quantidade. No processamento do minério de ferro o 6xido de ferro é
reduzido pela reacao do carbono do carvao, ao passo que a silica (SiO2) e alumina
(Al203) se fixam com a cal e o 6xido de magnésio do fundente, formando uma escéria
que sobrenada no banho e é extravasada a cada corrida. As escorias saem do forno a
aproximadamente 1700°C e, conforme o resfriamento, serd o resultado da
composicao mineralégica. Se for resfriada rapidamente o principal constituinte sera
vitreo, pois neste caso nao ha tempo para formacao de cristais. Nesse caso, a energia
€ retida e a escoria se torna termodinamicamente menos estavel e potencialmente
apta para producao de ligantes hidraulicos. No entanto, ao ser resfriada lentamente a
composicao € em grande parte cristalizada, podendo ser utilizada como agregado
(BOCA SANTA, 2012; BRITO, 2018).

Provis & Daventer (2009), ressaltam a importancia do tamanho das particulas da
escoria de alto forno, onde particulas acima de 20mm reagem lentamente, enquanto
gue as particulas abaixo de 2mm reagem completamente dentro de um periodo de 24
horas em sistemas alcali-ativados. Yang & Song, (2009), ao realizarem um estudo com
a escoria observaram que com a reducdo do tamanho das particulas houve um

aumento na resisténcia a compressao.
b) O uso de cinza volante

No processo de queima do carvao mineral, basicamente dois residuos sao formados,
um material leve, que se apresenta na forma de p6 muito fino transportado pelos gases
da combustao, denominado de cinza volante ou leve. O outro se apresenta de forma
mais grosseira e nao consegue ser transportado pelos gases, ficando assim depositado
no fundo do forno, denominado de cinza pesada. Ambos materiais sao constituidos
predominantemente por 6xidos de silicio (SiO2) e de aluminio (Al203), sendo que 0s
oxidos de ferro (Fe203) e calcio (Ca0O) sao dependentes do tipo de carvao (LONGHI,

2015). As cinzas pesadas se diferem das cinzas volantes mesmo sendo geradas pela



mesma fonte (queimado carvao mineral), pois em termos de caracteristicas e
propriedades elas possuem grandes fragmentos, poucas particulas finas e também
menor fase vitrea (SATHONSAOWAPHAK et al., 2009). Ja a cinza volante apresenta um
tamanho micrométrico de particula, sendo que este pode variar de 1 a 150um, na

forma esférica e com elevada area superficial entre 250 e 600 m2/kg.

A maioria das cinzas volantes usadas como precursores se enquadra na classe F (baixo
teor de calcio) conforme definido pelo padrao ASTM C618 (2015), as cinzas volantes
de classe C (alto teor de calcio) sao usadas com menos frequéncia em aglutinantes de
geopolimeros devido ao ajuste muito rapido e disponibilidade menos abundante
(PROVIS & DEVENTER, 2009).

Fernandez-Jiménez et al., (2004), descreveram que durante o processo de reacao da
cinza volante com o ativador alcalino ocorre um processo de dissolucao da Si e do Al,
as moléculas sao condensadas em um gel (polimerizacao) e com a alcalinidade ocorre

a quebra da pelicula protetora, dessa forma expondo as esfera na reacao.
c) Argilas calcinadas

Varios pesquisadores utilizam argilas calcinadas como material precursor na producao
dos geopolimeros. A argila mais utilizada é o caulim que, a partir de ativacao térmica,
forma o metacaulim. O metacaulim € um material pozolanico amorfo (de estrutura
cristalina desordenada), obtido por processo industrial de ativacao térmica entre 600
e 850°C e moagem de argilas cauliniticas e caulins. Essas matérias-primas sao
compostas predominantemente por silicato de aluminio hidratado [Al2Si205(0H)4], que
perdem os ions hidroxila de sua estrutura cristalina com a calcinacao, transformando-
se em metacaulinita (Al2Si207), composto constituido essencialmente por particulas
lamelares com estrutura predominantemente nao cristalina e com elevada finura
(Cunha et al., 2010).

Martinez (2009) relata em seu trabalho que alguns fatores podem determinar o
desempenho final do sistema baseado em metacaulim, foi identificado como as
caracteristicas fisico-quimicas, especialmente o teor de fases reativas e o tamanho das
particulas, desempenham um papel importante no desenvolvimento de material
resistente. Assim como as relacoes molares SiO2/Al203, Na20/SiO2 e Ho0/Na20 sao

determinantes para o comportamento mecanico e as caracteristicas microestruturais.



Além deste precursores novos materiais estao sendo utilizados na ativacao alcalina,
segundo Provis & Palomo (2015), os novos precursores utilizados sao: silico-magnésio,
residuos de mineracao, cinza da casca de arroz, residuo de 6leo de palma, residuo de vidro

e residuo ceramico (construcao e demolicao).

Neste trabalho foram utilizados como precursores a cinza da casca de arroz, a silica ativa
e o residuo da fibra de vidro moida. A seguir sera apresentada uma breve revisao sobre

€SSES precursores.

Cinza da Casca de Arroz — CCA

A cinza da casca de arroz € o material resultante da combustao da casca do arroz, usadas
pelas industrias beneficiadoras de arroz como fonte de calorifica na geragao de calor e

vapor necessarios no processo de secagem e parboilizacao dos graos (DAL MOLIN, 2011).

A casca de arroz, por definicao, € um revestimento protetor dos graos formado durante o
seu crescimento, apresentando baixa densidade e volume elevado. E um material fibroso
cujos maiores constituintes sao a celulose (50%), lignina (30%) e residuos inorganicos
(20%). Para HOUSTON (1972) apud SILVA (2009), esses residuos inorganicos sao
constituidos por cerca de 95 a 98% de silica na forma amorfa hidratada. Esta variacao no
percentual, bem como o teor e os tipos de impurezas presentes na casca de arroz ocorre
em funcao da espécie da planta cultivada, fatores climaticos, condicoes e tipo de solo,
sistema de cultivo e até mesmo quantidade de fertilizantes empregados (GERALDO,
2016).

Segundo Pode (2016) a producao de 1 tonelada de arroz resulta em aproximadamente
200 kg de casca, algo entre 80 e 110 kg de farelo, dependendo do grau de moagem, e de
680 a 730 kg de arroz branco. De 18 a 20% do peso da casca de arroz € convertido em
cinza ap6s a incineracao. Esta € composta basicamente de silica amorfa (80-95%), com
tracos de Ca0, MgO, K20, Al>03, Fe203 e Na2O.

A combustao controlada desse material remove a celulose e a lignina da casca de arroz,
deixando a silica com alta superficie especifica e algumas impurezas em pequenas
guantidades, tais como 6xidos de potassio, magnésio, sédio, fosforo e aluminio (MEHTA &
PITT, 1977 apud DAFICO, 2001).



Atualmente existem tecnologias de combustao controlada dessa cinza, através da queima
em leito fluidizado que reduz o teor de carbono durante a combustao. A fluidizacdo € uma
tecnologia adequada para converter diversos residuos agricolas em energia, devido a suas
vantagens inerentes de flexibilidade de combustivel, baixas temperaturas e condicoes
isotérmicas de operacao. Trata-se de uma operacao em que um soélido entra em contato
com um liquido ou um gas, de tal forma que o conjunto adquire caracteristicas similares
as de fluidos, de modo que as taxas de transferéncia de massa e energia sao elevadas
(ARMESTO ET AL., 2002; RAMIREZ, 2007).

A cinza de casca de arroz, quando processada adequadamente, se torna uma pozolana,
produto silico-aluminoso que, predominantemente na fase amorfa, se solubiliza em meio
alcalino e reage em solucao com CaO, resultando em silicatos de calcio hidratados (C-S-
H). Os C-S-H sao o principal produto da hidratacao do cimento Portland, entretanto sendo
pozolanas materiais silico-aluminosos, podem também ser formados aluminatos (SILVA,
2009).

Segundo Kim et al. (2014), ao avaliarem diferentes argamassas produzidas com a
ativacao alcalina da CCA em diferentes relagcdes molares (7M, 8M, 9M e 10M) observaram
gue todas as argamassas produzidas com o material alcali-ativado apresentaram valores
superiores de resisténcia a compressao quando comparados a argamassas produzidas

com cimento Portland.

Em relacdo a microestrutura formada através da utilizacdo da CCA, Cascaes (2016),
observou que com a adicao da CCA, microestrutura dos materiais que continham CCA em
sua composicao apresentaram uma maior densificacdo devido ao processo de
polimerizacao do geopolimero, com a realizacao da espectroscopia eletronica dispersiva
(ESD) a referida autora identificou que os principais elementos presentes na estrutura

cristalina formada foi 0 sodio (Na).

Atualmente, alguns estudos foram desenvolvidos utilizando a CCA como ativador
alternativo na producao de geopolimeros, tais como, Kalapathy (2000), Foletto et al.
(2006), Bernal et al. (2009), Longhi (2015) e Apolonio (2017).

Silica Ativa - SA




A silica ativa € um subproduto resultante do processo de obtencao do ferro-silicio, insumo
destinado em grande parte a produgao de acos comuns, atuam como desoxidante e silicio-
metalico (insumo utilizado pelas industrias de aluminio, quimica, na fabricacao de silicone

e eletrbnica, na fabricacao de semicondutores e células solares) (DAL MOLIN, 2011).

A silica ativa € composta de particulas esféricas de silica amorfa (vitrea) com cor variando
de cinza claro ao cinza escuro dependendo do teor de carbono presente; o teor de SiO2
varia de 85% a 98%. A massa especifica é cerca de 2,2 g/cm3, a area especifica gira em
torno de 20.000 m2/kg (cerca de 100x menor que a do cimento) e o diametro médio das
particulas é de 0,10 ym (0,03 uym a 0,30 um) (Trindade, 2015).

Trata-se de um material pozolanico muito reativo devido a sua finura extrema e ao alto
teor de oxido de silicio amorfo. As vantagens do uso de silica ativa consistem na alta
resisténcia a compressao, no aumento da resisténcia a flexao e no modulo de elasticidade,
e na baixa permeabilidade aumentando sua resisténcia aos ataques quimicos (SIDDIQUE,
2011).

O conhecimento da silica ativa em matrizes € amplamente discutido pela comunidade
cientifica, no entanto, para a producao de materiais alcali-ativados a silica ativa tem

atuado apenas como ativador sélido misturado ao precursor sélido.

Zivica (2003) utilizou a silica ativa como ativador em formato de p6 para a producao de
argamassas geopoliméricas a base de escoria de alto-forno, cimento Portland e residuo
de vidro. O referido autor obteve os melhores resultados para misturas que continham até

70% de silica ativa.

Residuo da Fibra de Vidro Moida - RFVM

Conforme citado por Provis & Palomo (2015), pesquisas estao sendo desenvolvidas
utilizando o residuo de vidro para a producao de geopolimeros. Este material residual é
rico em silica, alumina e calcio e, se moido a um po6 fino, pode potencialmente ser usado
como material cimenticio suplementar ou como um precursor para a producao de
geopolimero (RASHIDIAN-DEZFOULI & RANGARAJU, 2017).

A cada ano, uma grande quantidade de fibra de vidro € produzida em todo 0 mundo para
uso em varias aplicacoes. No entanto, esse processo gera centenas de milhares de

toneladas de fibra de vidro residual. Tem sido relatado que, nos EUA, sao gerados cerca



de 250.000 a 500.000 toneladas, devido a requisitos rigorosos na qualidade da fibra de
vidro. Além disso, os rigorosos requisitos quimicos de sua producao tornam dificil a
reciclagem e retorno a producao (RANGARAJU & RASHIDIAN-DEZFOULI, 2016; 2017).

Rashidian-Dezfouli & Rangaraju (2017), desenvolveram geopolimeros utilizando como
precursores o residuo de fibra de vidro moida e a cinza volante ativados com solucao de
hidroxidos de sbédio (NaOH), os referidos autores obtiveram resultados a compressao
superiores aos geopolimeros de cinza volante com uma diferenca de 65MPa em corpos

de prova cubicos curados a 3 dias.

2.1.1.3. Reatividade Pozolanica

Segundo a NBR 12653 (ABNT, 2014), pozolanas sao materiais silicosos ou silico-
aluminosos que, sozinhos, possuem pouca ou nenhuma propriedade ligante, mas que,
guando finamente divididos e na presenca de agua, reagem com o hidroxido de calcio

(Ca(OH)2) a temperatura ambiente, formando compostos com propriedades ligantes.
A referida norma divide as pozolanas em dois grupos e com as seguintes definicoes:

e Pozolanas naturais: sao materiais de origem vulcanica, geralmente de carater

petrografico acido (teor de SiO2 superior a 65%) ou de origem sedimentar, com

atividade pozolanica;

e Pozolanas artificiais: sdo materiais provenientes de tratamento térmico ou

subprodutos industriais, com atividade pozolanica.

Além dessa divisao, a NBR 12653 (ABNT, 2014), ainda subdivide as pozolanas artificiais

em trés subgrupos, sendo estes:

o Argilas calcinadas: sdo materiais provenientes da calcinacao de certas argilas

submetidas a temperaturas, em geral, entre 500°C a 900°C, com atividade

pozolanica;

e (Cinzas volantes: sao residuos da combustao do carvao mineral pulverizado ou

granulado, com atividade pozolanica;



e Qutros materiais: sao 0s materiais que nao foram contemplados nas definicoes

superiores, mas que apresentam atividade pozolanica, como por exemplo, escoria

siderdlrgica, cinzas de residuos agricolas (casca de arroz) e rejeito mineral.

Para fins normativos e comerciais a NBR 12653 (ABNT, 2014) classifica as pozolanas em
N, C e E (ver Tabela 2.1), onde cada classe devera apresentar conformidade com as

caracteristicas fisico-quimicas determinadas pela mesma.

Tabela 2.1 - Classificacao pozolanas.

Classificacao Tipo de pozolanas
N Pozolan’as ngturais e artificiais como certos njateriais vulcanicos de carater
petrografico acido, chertssilicosos, terras diatomaceas e argilas calcinadas.
C Cinza volante produzida pela queima de carvao mineral em usinas termoelétricas.
E Quaisquer pozolanas que obedeca aos requisitos normativos.

Fonte: NBR 12653 (ABNT, 2014)
Os materiais pozolanicos apresentam composicao quimica variada, porém os principais
constituintes que caracterizam uma pozolana sao os teores de alumina e/ou silica.
Segundo Massazza (1993), o percentual de SiO2 presente nas fases ativas € um dos
principais fatores que influenciam no potencial pozolanico de um material. O percentual
de silica esta relacionado com a cal consumida e pode variar entre 45% a 85%. O autor
salienta que o papel desempenhado por outros compostos, como a alumina, ao longo do

tempo de conclusao da reacao pozolanica nao devem ser negligenciados.

Para definir os parametros quimicos para utilizacao de uma pozolana, a NBR 12653
(ABNT, 2014) determina os seguintes requisitos, conforme Tabela 2.2.

Tabela 2.2 - Requisitos normativos.

Classe do material pozolanico

Propriedades Método de ensaio
N C E

SiO2 + Al203+Fe203 >70 >70 >70 ABNT NBR NM 22
SOs3 <4 <5 <5 ABNT NBR NM 16
Teor de umidade <3 <3 <3 ABNT NBR NM 24
Perda ao fogo <10 <6 <6 ABNT NBR NM 18
Alcalis disponiveis em Na20 <1,5 <1,5 <1,5 ABNT NBR NM 25




Fonte: NBR 12653 (ABNT, 2014).
De forma resumida as reacoes pozolanicas que sao as reagdes quimicas oriundas da

interacao pozolana - cal ocorre da seguinte forma:
Pozolana + Hidréxido de Calcio (Ca(OH)2) + Agua — Compostos Hidratados

Os compostos hidratados que sao formados dependem da composicao quimica da
pozolana, onde para cada composicao uma classe de produtos € formada, isso ocorre da

seguinte forma:

e Pozolana composta por Silica (SiO2)

Silica + (Ca(OH)2) +H20 — C-S-H (Silicato de Calcio Hidratado)

e Pozolana composta por Alumina (Al2O3)

Alumina + (Ca(OH)2) +H20 — C-A-H (Aluminato de Calcio Hidratado)

e Pozolana composta por Silica (SiO») e Alumina (Alo03)

Silica + Alumina + (Ca(OH)2) +H20 — C-S-H (Silicato de Calcio Hidratado), C-A-H
(Aluminato de Calcio Hidratado) e C-A-S-H (Silico-Aluminato de Calcio Hidratado)

e Pozolana composta por Silica (Si02), Alumina (Alo03) e Oxido de Ferro (Fe203)

Silica + Alumina + Ferro + (Ca(OH)2) +H20 — C-S-H (Silicato de Calcio Hidratado), C-A-H
(Aluminato de Calcio Hidratado) e C-A[Fe]-S-H (Silico-Ferro-Aluminato de Calcio Hidratado)

Massazza (1993) define dois parametros para que ocorra a reagao pozolanica sendo
estes, a quantidade maxima de cal que uma pozolana pode combinar para reagir € a
velocidade de reacao, onde a quantidade de cal do sistema dependera dos seguintes
fatores: a natureza das fases ativas das pozolanas, o teor de pozolana do sistema, o teor
de silica e a relacao cal. E a velocidade de reacao dependera da superficie especifica da

pozolana e a temperatura de cura.

Pode-se citar que as principais caracteristicas fisicas das pozolanas sao a finura,
morfologia e a superficie especifica. A NBR 12653 (ABNT, 2014) estabelece que a finura
da pozolana de todas as classes apresente menos de 20% de material retido na peneira

45um, em relacao a superficie especifica esta caracteristica esta relacionada a reatividade



da pozolana, quanto maior a superficie especifica, maior sera sua reatividade. Por fim, a
morfologia juntamente com a finura esta relacionada ao efeito fisico (filer ou microfiler)
gque a pozolana fornece ao sistema no decorrer do seu processo de hidratacao, onde ocorre
um aumento da densidade da mistura devido ao preenchimento de vazios pelas suas
particulas. A Tabela 2.3 apresenta os requisitos fisicos que a NBR 12653 (ABNT, 2014).

Tabela 2.3 - Requisitos fisicos.

Classe do material
Propriedades pozolanico Método de
ensaio
N C E
Material retido na peneira 45um. <20% | <20% | <20% Ai'\éngER
Indice de des_empenho oorp cimento Portland aos 28 >90% | >90% | >90% ABNT NBR
dias, em relacao ao controle. 5752
Atividade pozolanica com cal aos sete dias =6 =6 =6 ABNT NBR
P MPa | MPa | MPa 5751

Fonte: NBR 12653 (ABNT, 2014).

2.1.2. Mecanismo de Reacao

2.1.2.1. Alto Calcio (Na,K)20-Ca0-Al203-Si02-H20)

Segundo Macioski (2017), o sistema alto calcio ocorre em uma solugao com baixa ou
média alcalinidade e produz principalmente estruturas de silicato de céalcio hidratado (C-

S-H), além de alguns compostos ferro-aluminosos.

O modelo de reacao de sistemas alto calcio foi proposto por Glukhovsky e Krivenko
(Glukhovsky, 1967, 1994; Krivenko, 1994) ao qual se explica a ativacao alcalina de

materiais ricos em silica e cal de acordo com as seguintes Equacoes:
= Si-O- + R* = =Si-O-R Eq. (2.1)
= Si-O-R + OH- = = Si-0O-R-OH- Eq. (2.2)

= Si-O-R-OH- + Ca 2* = = Si-0-Ca-OH + R* Eq. (2.3)



Onde o cation alcalino (R*) trabalha como um catalisador durante as fases iniciais de
hidratacao via troca catiénica com os ions Ca2*. Esses mesmos autores acreditam que a

medida que as reacdes avangam, os cations alcalinos sao absorvidos pela estrutura.

Fernandez-Jiménez (2000) e Fernandez-Jiménez et al., (2003) relataram que a natureza
do anion na solucao também desempenha um papel fundamental na ativacao,
especialmente em idades precoces e em particular no que diz respeito ao ajuste da pasta.
A Figura 2.3 apresenta um dos modelos que descreve o mecanismo de reacao (baseado

em um modelo proposto por Glasser em 1990).

Figura 2.3 - Mecanismo de reacao.

Solugao Alcalina
% Formagao do C-S-H C-S-H externo
/ [Si*]
N “—,:, i
{ ! A ) V | —
Escéria de alto forno [OH] B T

Fonte: Pacheco-Torgal et al. (2014), Adaptado.
Conforme citado anteriormente o principal produto da reacao é o gel C-S-H semelhante ao
do cimento Portland. No entanto, a estequiometria do C-S-H formado na alcali-ativacao vai
depender da composi¢ao dos materiais, da concentracao do ativador, condicdes de cura,

etc.

Segundo Garcia-Lodeiro et al. (2015), de modo geral, a natureza e a composicao dos
produtos de reacao que se formam durante a ativacao alcalina de materiais estao entre
0s aspectos mais controversos deste campo de pesquisa e as areas que mais necessitam
de estudo continuo. Nao obstante, a maioria dos autores concorda com as seguintes

afirmacoes:

e O principal produto de hidratacao € um hidrato de silicato de calcio com aluminio
na sua composicao (gel C-A-S-H). Este gel difere um pouco do gel que se forma na
pasta de cimento Portland, que tem uma relacao C/S mais baixa (C/S = 0.9-1.2);

e A estrutura, composicado do gel C-A-S-H e a presenca de outras fases ou

compostos secundarios dependem do tipo e da quantidade de ativador utilizado,



estrutura da escoOria e composicao e as condicoes de cura em que o material

endurece.

Os referidos autores ainda constatam que as fases minoritarias geradas neste tipo de

sistema sao:

e Uma fase conhecida como hidrotalcita (MgesAl2CO3(0OH)16 - 4HO) foi detectada em
escoria ativada com NaOH (Fernandez-Jiménez, 2000; Ben Haha et al., 2011,
2012) e waterglass (Chenget al., 1992; Wang e Scrivener, 1995). A hidrotalcita é
um mineral natural cuja estrutura consiste em camadas de brucita (Mg(OH)2) com
moléculas de agua intersticial e CO2. Estes (frequentemente sub microscépicos)
cristais estao espalhados pelo gel C-A-S-H. Fases deste tipo também foram
encontradas em misturas de cimento + escoria;

e Fases do tipo C4sAH13 foram detectadas em escoria ativada com NaOH. Essas fases
formam plaquetas de 0,1 a 0,2mm de espessura e aproximadamente 1,5mm de
diametro (La Rosa et al., 1992; Wang et al., 1995). Outros autores (Cheng et al.,
1992) observaram fases carbonatadas como CsAcH11 € CsAcaoH24 em pastas de

escoria ativadas com NaOH e Ca(OH)a.

2.1.2.2. Baixo Calcio

A ativacao alcalina de materiais ricos em silica e alumina € menos compreendida do que
a ativacao de escoria, porque € uma linha de pesquisa relativamente recente. Glukhovsky
(1994) propds um mecanismo geral para as reacoes de ativacao nestes materiais,
consistindo em trés etapas: (a) destruicao-coagulacao; (b) condensacao da coagulacao; e
(c) condensacao-cristalizacao (GARCIA-LODEIRO ET AL., 2015).

O primeiro passo consiste em uma quebra das ligacoes covalentes Si-O-Si e Al-O-Si, que
acontece quando o pH da solucao alcalina aumenta, de modo que esses grupos sao
transformados em uma fase coloidal. Os ions redistribuem sua densidade eletronica em
torno dos atomos de silicio, enfraquecendo os lagos de Si-O-Si e tornando-os mais
propensos a ruptura. Este ataque produz silanol (-Si-OH) e sialato (-Si-0-) espécies. A
presenca do cation alcalino neutraliza a carga negativa resultante, enquanto a formacao
das ligacoes Si - O - Na + dificulta a reversao para o siloxano (Si-O-Si) (SEVERO ET AL.,
2013; GARCIA-LODEIRO ET AL., 2015).



. . o o . Nat
E =S|1—O—§1= — =S5i-OH + O—Slz—-l ca. (2.4
OH / _ , o q.(2.4)
-------- g =5i-0-Si= +¢<=8i-0—Na*

Os grupos OH- tém impacto nas ligacdes Si-O-Al (Equacao 2.5) da mesma maneira:
dissolvendo estruturas complexas de aluminio, liberando predominantemente anions
Al(OH)a.

=Si-0-Si= + =$i-0-Si= = =Si-OH +0-Si= El
N, \

OH / =5i-0-8i= ©«=5i—-0—Na+

Eqg. (2.5)
Na segunda etapa, de coagulacao-condensacao, o acimulo de espécies idnicas favorece
0 contato entre os produtos desagregados e inicia-se a policondensacao, dando origem a
estruturas coaguladas. Os mondmeros de silica interagem para formar dimeros (formando
ligacoes Si-0-Si), que por sua vez reagem com outros mondmeros para construir polimeros
(Equacao 2.6) (MACIOSKI, 2017).

H
0
ho” "™~ on
0
H
(HO);5i-O + STi—OH — [(HO);Si-0 ... Sli—OH] — [(HOhSi%)—@OH]' —_— Eq. (2.6)
(OH )3 (OH ) (OH);
[(HO)3Si—O—Si—(OH)3+ OH] — [(HO)3Si—O—S|i ... OH —
(OH);

Este estagio é catalisado pelos ions OH, os aglomerados formados como resultado da
polimerizacao do acido silicico comegam a crescer em todas as direcoes, gerando coléides.
Os aluminatos também participam da polimerizacao, substituindo isomorficamente os
tetraedros de silicio. Enquanto o metal alcalino catalisa a reacao no primeiro estagio, no
segundo atua como componente estrutural. Por fim, no terceiro estagio, a condensacao-
cristalizacao, onde a presenca de particulas na fase solida inicial favorece a precipitacao
do produto de reacdo. A composicao destes produtos depende da mineralogia e da
composicao quimica dos materiais principais, do ativador alcalino utilizado e das
condicoes de cura (GARCIA-LODEIRO ET AL., 2015).

Desta forma, a Ultima fase da alcali-ativacao de baixo calcio resulta em uma matriz amorfa,

com propriedades cimenticias na qual o principal componente € um gel conhecido por N-



A-S-H ou “precursor geopolimérico”. Hipoteticamente, este gel se transforma em uma
zedlita (MACIOSKI, 2017).

Palomo & Fernandez-Jiménez (2005), propuseram um método complementar para
exemplificar a formacao do gel N-A-S-H e sua transformacao em zedlita, através da alcali-
ativacao da cinza volante. Esse método seria baseado em uma série de estagios que

podem ser resumidos como segue da seguinte forma (ver Figura 2.4):

I.  Quando a fonte de aluminossilicato entra em contato com a solucao alcalina, ela
se dissolve em varias espécies, principalmente monémeros de silica e alumina;

Il.  Esses mondmeros interagem para formar dimeros, que por sua vez reagem com
outros mondmeros para formar trimeros, tetrameros e assim por diante. Quando a
solucao atinge a saturacao, um gel N-A-S-H metastavel e rico em Al precipita
(chamado Gel 1) como uma reacao intermediaria do produto. Sua formacao pode
ser explicada pelo alto teor de ions Al3* no meio alcalino nos estagios iniciais da
reacao (dos primeiros minutos até as primeiras horas), para o aluminio reativo
dissolve-se mais rapidamente que o silicio porque as ligacoes Al-O sao mais fracas
gue as ligacoes Si-0;

lll.  Enquanto a reacao avanca, mais grupos Si-O na fonte original de aluminossilicato
se dissolvem, elevando a concentracao de silicio no meio reacional e sua

proporcao no gel N-A-S-H (Gel 2).

Figura 2.4 - Modelo proposto para a formacao do N-A-S-H.
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Fonte: Palomo & Fernandez-Jiménez (2005), Adaptado.

2.1.3. Fatores que Influenciam na Reagao

2.1.3.1. Temperatura
O efeito de diferentes temperaturas de cura sobre as propriedades dos geopolimeros € um

fator que merece destaque durante a sintese destes materiais. Os geopolimeros sao



curados normalmente a temperatura ambiente, porém um aumento adequado de
temperatura pode conduzir a uma melhora significativa de suas propriedades (SEVERO,
ET AL., 2013).

Para Criado et al. (2005), a temperatura de cura influencia na qualidade e na durabilidade
do cimento por isso, € importante manter a temperatura de cura em condicdes que
permitam teores de umidade préximos da saturacao, para garantir a hidratacao de forma

homogénea.

Diversos estudos realizados com geopolimeros obtidos a partir de cinzas volantes e
solucao ativadora de silicato de sédio e hidréxido de sédio tém mostrado que as amostras
quando curadas a 60°C sao as que apresentam maiores valores de resisténcia a
compressao quando comparadas as demais temperaturas de cura. Quando a cura ocorre
em temperaturas muito elevadas as amostras nao apresentam umidade suficiente, a fim
de desenvolver uma melhor resisténcia. Além disso, inadequadas condicoes de cura
podem acelerar a carbonatacao, baixando os niveis de pH e resultando no retardamento
da ativacao das cinzas volantes, com a concomitante perda de agua e persisténcia de um
elevado teor de aluminio nos géis formados. Sob estas condicoes, o produto final é
granular, poroso e caracterizado por uma baixa resisténcia mecanica (HARDJITO ET AL.,
2004; CRIADO ET AL. 2005; MUSTAFA ET AL., 2011; SEVERO ET AL., 2013).

Lancellotti et al. (2013) citam, em seu trabalho que, em geopolimeros curados em
temperatura ambiente, ocorrem diferencas na taxa de evaporacao, podendo interromper
0s processos de dissolucao e condensacao, consideram eficazes intervalos de 30a 120°C
ede2abh.

2.1.3.2. Condicoes de Cura

O tempo de cura é de importancia fundamental para definir a colocagao, transporte e
compactacao dos materiais cimenticios. Os geopolimeros sao muito sensiveis a forma
como sao curados, embora em termos praticos nao sejam complicadas as condicoes que
devem garantir-se para otimizar os resultados e evitar que as reacoes figuem incompletas

ou se verifique problemas de estabilidade como a retragao (Pinto, 2004; 2006).

Lee et al. (2016), relata que outro fator importante a ser controlado durante o

procedimento de cura é a umidade relativa, o referido autor ressalta a importancia de selar



0 concreto geopolimérico para que nao ocorra a desidratacdo o que resultara em

eflorescéncia.

A cura em condicoes de temperatura e umidade ambiente da lugar a alguma fissuracao
devido a evaporacao da agua das camadas mais externas do geopolimero (até porque a
reacao de ativacao alcalina, sendo do tipo espontanea, é exotérmica), criando-se depois,
por efeito de capilaridade, uma acao de succao da agua do interior do material que assim
aflora a superficie (PINTO. 2004).

Segundo Luukkonen (2018), de acordo com a literatura de patentes, a cura preferida
ocorre em condicoes saturadas (ou seja, umidade relativa de 100%) e nao ha necessidade
de adicionar agua durante a cura. Além de curar no ar, geopolimeros de uma parte também

foram curados em tanques de agua.

2.2. CIMENTAGAO DA AREIA

2.2.1. Processo de Cimentacao

Segundo Leon (2018) o processo de cimentacao de solos granulares que nao apresentam
argilominerais, ocorre através dos produtos gerados na hidratacao e hidrdlise do cimento,
propiciando a cimentagao dos graos nos seus pontos de contato, sendo a cimentagao mais
eficiente quanto melhor a distribuicao granulométrica do solo, quanto menor o indice de

vazios e quanto maior o nimero de contatos entre particulas.

O feito produzido pelo cimento em solos granulares esta relacionado a criagao dos pontos
de contato intergranulares de modo a garantir resisténcia mecanica mais efetiva do

material as solicitacoes externas (PORTELINHA, 2008).

Pode-se descrever que a densificacao do solo granular devido a hidratacao do cimento
ocorre de forma analoga a uma argamassa, com excecao da energia de compactacao
utilizada em campo. Desta forma, este processo se inicia com a hidrolise do cimento ao
entrar em contato com a agua, sendo que em alguns casos, a quantidade de agua esta
condicionada ao solo e nao a hidratacao dos graos de cimento. Com a dissolucao das
particulas do cimento ocorre a precipitacao dos produtos de hidratacao que dependem
diretamente da composicao do cimento, a precipitacao gera um enrijecimento do material

desde o processo de pega do cimento até o enrijecimento final com ganhos de resisténcia.



Apobs esse enrijecimento inicial a estrutura porosa do solo comecga a se consolidar, no
entanto, dentro dos poros formados, o processo de hidratacao continua através da difusao
da agua aprisionada e de graos anidros nao reagidos. Ao final do processo de reacao de
hidratacao os graos do solo sao envolvidos pelos precipitados de cimento e seus poros

parcialmente preenchidos pelos cristais formados na hidratagao.

2.2.2. Comportamento do Solo Cimentado

0 comportamento dos solos artificialmente cimentados é influenciado por diversos fatores,
como propriedades fisico-quimicas do solo, tipo de cimento utilizado, condicoes de

preparacao da mistura e condicoes de carregamento (OLIVEIRA, 2015).

Segundo Lade & Overton (1989) a cimentacao possui um papel fundamental na alteracao
das relacoes tensdo-deformacao de materiais, especialmente em materiais submetidos a
um estado de tensao onde as tensdes confinantes sao baixas, pois nestes materiais a

coesao efetiva possui um papel fundamental na estabilidade do solo.

O efeito da cimentacao no comportamento mecanico de solos granulares cimentados se
traduz em termos de aumento da rigidez e da resisténcia do material. Este ganho nas
propriedades do material deve-se ao fato de a cimentagcao entre particulas proporcionar
restricoes ao movimento, 0s quais diminuem com o incremento de tensdes (ZALUAGA,
2016).

O mecanismo de formacao dos cristais oriundos da hidratacao do cimento formam pontes
de ligacao envolvendo os graos de areia produzindo uma densificacao da mistura, essa
densificacao preenche os vazios do solo. Alguns contribuicbes da cimentacao segundo
Fontini (2012 apud Clough et al. 1981) sdao o aumento da resisténcia de pico em funcao
do grau de cimentacao, a deformacao na mobilizacao da resisténcia de pico diminui com
0 grau de cimentagao, o aumento de volume € concentrado durante o cisalhamento sob
uma variacao de menor deformagao e ocorrem deformacdes menores quando o grau de
cimentacao € aumentado. A Figura 2.5, apresenta a microscopia eletronica de varredura

(MEV) da cimentacao de um solo granular.

Figura 2.5 - Processo de hidratacdo do cimento em solo granular.
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Fonte: Ismail et al. (2002).

Os resultados experimentais apresentados por Lade & Overton (1989) demonstram que
de maneira geral quanto maior a cimentacao de um material maior € a sua coesao e sua
resisténcia a tracao, da mesma forma, resulta em maiores valores de angulo de atrito. No
entanto, este comportamento s6 mostrou-se verdadeiro para baixos valores de tensao
confinante. Este comportamento é descrito pelos autores como consequéncia do
comportamento mais rigido de solos cimentados, que diferentemente de solos

compactados, o aumento das tensées nao produzem efeitos friccionais adicionais.

Ao avaliar experimentalmente o comportamento de areais carbonatadas artificialmente
cimentadas, Coop & Atkinson (1993) relatam resultados similares aqueles obtidos por
Lade & Overtron (1989) no que diz respeito a influéncia da cimentacao na resisténcia e
materiais friccionais, no entanto, estes autores relatam que para altos niveis de pressao
confinante existe uma perceptivel alteracao na rigidez e no comportamento tensao
deformacao. Os autores também relatam que outra consequéncia da cimentacao € a
reducao de volume especifico devido a adicao de materiais finos nos vazios do solo e a
introducao de pontos de plastificacdo bem definidos na relacao tensao deformacao tanto

em compressao quanto em cisalhamento.

2.2.3. Microestrutura

A microestrutura do solo cimento esta associada a diferentes fatores como o tipo do
cimento, quantidade de agua utilizada na mistura, distribuicao granulométrica do solo,

forma e tamanho dos graos, volume de vazios, etc.

O tipo do cimento utilizado influencia na microestrutura devido a suas propriedades

individuais, por exemplo, o cimento Portland CP V possui tamanhos de graos menores que



o Cimento Portland CP IV, seu calor de hidratacao é maior e demanda mais agua para

hidratar-se.

A distribuicao granulométrica, a forma e tamanho dos graos do solo, influenciam
diretamente no comportamento macroscéopico do solo cimentado. Segundo Zuluaga
(2016), a influéncia do tamanho das particulas na compressibilidade de um solo
especifico, de modo que para particulas menores, o material tem maior rigidez, a forma
das particulas tem funcao fundamental no entendimento de fendmenos comportamentais
de solos, nos comportamentos macroscopicos de solos granulares sao o resultado da
interacao entre as particulas, sendo esses mecanismos micromecanicos (rotacoes e
deslizamentos) influenciados diretamente pela forma das particulas e a distribuicao

granulométrica.

A distribuicao granulométrica tem influéncia direta na forma como os vazios do solo serao
ocupados pelas particulas. Um material granular bem graduado apresenta um menor
indice de vazios e mais entrosamento entre os graos, portanto um maior angulo de atrito
macroscopico (NEVES, 2009).

A cimentacao contribui para a formacao da estrutura porosa de um solo-cimento e pode
se considerar que a porosidade € um dos principais fatores que influenciam no

comportamento mecanico e na durabilidade.

A International Union of Pure and Applied Chemistry (IUPAC) estabelece a classificacao do
tamanho dos poros e sua forma para materiais porosos a base de cimento, conforme

apresentado na Tabela 2.4 e Figura 2.3.

Tabela 2.4 - Classificacao do tamanho de poros.

Classificacao UIPAC

Macroporos D>50nm (0,05um)

Mesoporos 50nm a 2nm




Microporos D>2nm (0,02um)

Fonte: UIPAC.

Figura 2.3 - Formas dos poros.

Fonte: UIPAC.
O poro identificado como A, é classificado como poro aberto e se comunica com a
superficie externa permitindo a entrada de um fluido do meio para o interior da estrutura
porosa. O poro identificado como T, permite o fluxo do fluido no interior da estrutura,
podendo apresentar ramificacoes como é o caso do poro identificado como G também
chamado de poro “tipo gaiola”, este poro nao contribue para o transporte de fluidos. Por
ultimo, o poro identificado como F é classificado como poro fechado, que também nao
contribui para o transporte de umidade no interior do material, uma vez que nao apresenta

interconectividade com os demais poros da matriz cimenticia.

Segundo Queiroz (2015 apud Romero, 1999), a distribuicao de poros do solo pode ser
relacionada a diversas caracteristicas de comportamento deste, como condutividade

(agua, ar e calor), deformacao volumétrica, entre outras.

De acordo com Grim (1962), o principal fator que interage na definicao da estrutura e em
seu comportamento € a quantidade de agua. Ela se apresenta em diferentes situacoes

como, por exemplo:

e Nos poros existentes no solo e na superficie das particulas atuando como fator de

agregacao;

e No interior da estrutura de minerais como a vermiculita e a montmorilonita, entre
as suas camadas, sendo a variacao do seu teor responsavel por expansoes e

contragoes do argilomineral;

e Compondo a estrutura do mineral.






3. MATERIAIS E METODOS

A metodologia utilizada nesta pesquisa buscou contribuir para o estudo do comportamento
mecanico e microestrutural da cimentacao da areia através de sistemas ligantes alcali-
ativados. Os principais aspectos avaliados estdao relacionados ao comportamento

mecanico, a microestrutura e aos produtos formados ao longo do tempo.

Para ativacao utilizou-se como precursores o residuo da fibra de vidro moida (RFVM), a
cinza da casca de arroz (CCA) e a silica ativa (SA), e com ativador foi utilizado a cal de
carbureto (CC), ambos os tipos de materiais passaram por processo de tratamento antes

de sua utilizacao, sendo estes explorados posteriormente.

De forma a atender os objetivos proposto neste trabalho foram estabelecidos as variaveis

investigadas, independentes e de resposta, sendo estas:

Variaveis Investigadas

a) Comportamento mecanico do solo cimentado;
b) Comportamento microestrutural do solo cimentado;
c) Fendmenos fisico-quimicos.

Varidveis Independentes

a) Tipo de solo - areia de Osorio;

b) Materiais - cal de carbureto (ativador), p6é da fibra do vidro moida, cinza da casca

de arroz e silica ativa (precursores);
c) ldades de cura - 7 e 28 dias;
d) Temperatura de cura - 40°C.

Varidveis de Resposta

a) Resisténcia a compressao simples;
b) Rigidez inicial do material;
c) ldentificacao de fases;

d) Analise microscopica;



e) Analise quimica.

Desta forma, serao descritos neste capitulo os procedimentos experimentais realizados de

acordo com as normas vigentes ou métodos consolidados.

3.1.

PROGRAMA EXPERIMENTAL

O programa experimental foi dividido em trés etapas, conforme Tabela 3.1. A primeira

etapa consiste na coleta, beneficiamento e preparacao dos materiais, e aquisicao do solo,

seguido do preparo das amostras para 0s ensaios de caracterizacao. A segunda etapa

apresenta a metodologia de dosagem, compactacao, procedimento de mistura e cura dos

corpos de prova. Por fim, a terceira etapa constitui a realizacdo dos ensaios de

propriedades mecanicas, microestrutura e mineralégica. A Tabela 3.1 apresenta de forma

detalhada as etapas do programa experimental.

Tabela 3.1 - Etapas do programa experimental.

Etapa Material Ensaio
Cal de Difracdo de raios X
Carbureto Identificacao de elementos
Coleta Residuo da _ quimicos
beneficiamento e Fibra d? Vidro o Area superficial - BET
= Moida Caracterizacao .
I preparacao dos Granulometria
materiais. Cinza da Casca
de arroz Microscopia
Silica Ativa
L , . L Massa especifica dos graos
Aquisicao de solo | Areia de Osério | Caracterizacao

Granulometria

Metodologia de
dosagem,
procedimento de
mistura e cura dos
corpos de prova

Mistura
solo+ligante

Metodologia para ativacao alcalina

Defini¢cao dos teores

Definicao do tempo e temperatura de cura

Ensaio de Corpo de prova Compressao simples
propriedades — - -
mecanicas ox10 ¢m Rigidez a pequenas deformacoes
Coleta e Microscopia eletronica de varredura - MEV
Ensaio de ~ - — .
microestrutura preparacao de Difracao de raios X
amostras

Analise EDS

Fonte: Elaborado pela autora.



3.2. ETAPA | - MATERIAIS

Os materiais utilizados nesta pesquisa passaram por ensaios de caracterizacao de acordo
com sua natureza. Para o solo foram realizados 0s ensaios de granulometria e massa
especifica dos graos de acordo com as normas NBR 6458 (ABNT, 2016) e NBR 6502
(ABNT, 1995), respectivamente. Ja para os precursores e ativador, foram realizados os
ensaios fisico, quimico e morfologico, de forma que entender suas caracteristicas
individuais e proporcionamento dos mesmos para gerar a cimentacdo. Os ensaios,
procedimentos e equipamentos utilizados para a caracterizacao destes materiais, estao

dispostos abaixo na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Resumo dos ensaios de caracterizacao.

Ensaios Procedimento/ Norma / Equipamento
Cu-Ka1=1,54A; intervalo de 26 = 5-75°; passo
de 0,05°; tempode 1s

Difracao de raios X

Identificacao de elementos quimicos Fluorescéncia de raios X
Area superficial - BET Adsorcao de nitrogénio
Granulometria Difracao a laser
Microscopia eletronica de varredura Microscépio modelo EVO M10
Massa especifica NBR NM 23 (2000)

Fonte: Elaborado pela autora.

3.2.1 Solo

O solo utilizado neste trabalho foi a areia de Osério, proveniente do municipio de Osoério,
localizado a aproximadamente 105km de Porto Alegre. O processo de obtencgao foi através
de aquisicao comercial, apds esta etapa se procedeu a secagem em uma estufa composta
por lampadas florescentes por um periodo de 48 horas, em seguida foi realizado o
quarteamento para selecao das amostras que foram submetidas aos ensaios de

caracterizacao e o material restante foi acondicionado em bombonas.

A analise granulométrica foi realizada através do ensaio de granulometria a laser utilizando
0 equipamento CILAS 1180: Particle Size Analyser, no Laboratorio de Materiais Ceramicos
- LACER localizado nas dependéncias da Universidade Federal do Rio Grande do Sul. Nota-

se na Figura 3.1 que a areia de Osério apresenta um comportamento uniforme.

Na Tabela 3.3 constam as caracteristicas fisicas da areia de Osoério, com faixas
granulométricas e massa especifica real dos graos de acordo com as recomendacoes

normativas vigentes.



Figura 3.1 - Curva granulométrica da areia de Osorio.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 3.3 - Caracteristicas fisicas da areia de Osoério.

Propriedades Recomendacdes Normativas Valores Obtidos
Massa especifica dos Graos (G) NBR 6458/2016 2,61
% Pedregulho (d>2 mm) 0
% Areia Grossa (0,6<d<2 mm) 0
% Areia Média (0,2<d<0,6 mm) 52
% Areia Fina (0,06 <d < 0,2 mm) 43
% Silte (0,02 < d < 0,06 mm) 4
% Argila (d < 0,002 mm) NBR 6502/1995 1
Didmetro (D10) mm 0,11
Didmetro (D30) m 0,16
Didmetro (D50) mm 0,21
Didmetro (D60) mm 0,23
Coeficiente de Uniformidade (Cu) NBR 6502/1995 2,13
Coeficiente de Curvatura (Cc) NBR 6502/1995 1,04

Fonte: Elaborado pela autora.

3.2.1. Ativador

3.2.1.1. Cal de Carbureto - CC

A cal de carbureto utilizada é proveniente da unidade da empresa White Martins localizada
no municipio de Esteio a aproximadamente 26,4Km de Porto Alegre. Segundo Saldanha
(2014) sao gerados aproximadamente 2.160 toneladas de cal de carbureto ao ano nessa

planta de producao.



O processo de obtencao da cal foi dividido em trés etapas: coleta e armazenamento,

secagem e moagem para posterior caracterizacao das propriedades fisico-quimicas.

Coleta na planta de producao

A coleta da cal de carbureto na planta de producao foi retirada da bacia de decantacao
onde este residuo fica armazenado, apds o processo de reacao para a formacao do gas
acetileno, em seguida foi armazenada em bombonas plasticas e vedada para realizacao
do transporte até a universidade. A Figura 3.2a mostra a aparéncia da cal de carbureto

durante o armazenamento em laboratorio.

Processo de secagem

Devido a decantacao, a cal ainda apresenta certa umidade, sendo necessaria essa etapa.
Para realizacao da secagem foram separados aproximadamente 5kg de cal e colocados
em estufa por um periodo de 48 horas a 60°C. Este procedimento foi repetido mais uma
vez para que fossem totalizados 10 kg de material. Apds o processo de secagem a cal foi
acondicionada em outro recipiente e vedado para evitar o contato com 0 meio ambiente,
assim reduzindo o risco de carbonatacao. A Figura 3.2b, apresenta a aparéncia da cal

Seca.

Processo de moagem

Apos o processo de secagem a cal apresenta uma fracao com graos maiores (material
retido na peneira #4,78mm) e entao é feito o destorroamento. Este estudo considerou
inicialmente destorroar a cal em pequenas quantidades utilizando o almofariz e gral de
porcelana, porém este procedimento além de ser lento e a cal ficar exposta a atmosfera,
levantando muito material particulado que fica disperso ao ar apresentando um odor forte
caracteristico do seu processamento de fabricacao. Dessa forma, optou-se em utilizar o
moinho de bolas metalico durante o periodo de uma hora. A quantidade de cal colocada
em cada ciclo de moagem foi de 2 kg, ao término da moagem a cal foi homogeneizada e
foi realizado o quarteamento para retirada das amostras para o ensaio de caracterizacao.
Em seguida, o material restante foi armazenado e vedado. A Figura 3.2c apresenta a

aparéncia da cal ap6s o processo de moagem.

Figura 3.2 - Processo de beneficiamento da CC.



(a) Aspecto da cal
armazenada.

(b) Cal seca. (c) Cal moida

Fonte: Registrada pela autora.

Apbs estes procedimentos foram realizados os ensaios de caracterizacao das

propriedades fisico-quimicas da cal.

Para espectrometria de Fluorescéncia de raios X de dispersao por comprimento de onda
foram preparados 4g de amostra através do peneiramento com abertura de malha de
#325 mesh e encaminhado para analise no LACER. A Tabela 3.4 apresenta os teores e a

composicao quimica dos materiais.

Tabela 3.4 - Analise quimica da CC.

Composigao Quimica (%)
Material Ca0 SiO2 Al20s | SOs | Fe20s | SrO Na203 CO2
Cal de carbureto 80,74 1,36 0,46 | 0,45 0,27 0,14 ND 16,57
Legenda: ND = nao detectado.

Fonte: Elaborado pela autora.
Pela analise quimica nota-se um elevado teor de 6xido de calcio disponivel neste residuo,
sendo este valor superior ao encontrado por Horpibulsuk et al. (2013) e Jiang et al.(2015)
que encontraram 70,78% e 68,99%, respectivamente. E préximo ao valor encontrado por
Kampala et al., (2013) referente a 83,10%.

Para a difratometria de raios X foram preparados 4g do material de acordo com 0 mesmo
procedimento citado anteriormente e encaminhado ao LACER. Utilizou-se o difratometro
de raios X Philips, modelo X’Pert MPD. Os dados foram coletados via radiagcao Cu-Kal (de
comprimento 1,54056A) entre o intervalo 5-75°26 a um passo de 0,05° e tempo por
passo de 1 segundo. Para identificacao das fases utilizou-se o software X’Pert High Score
Plus e plotagem do grafico foi utilizado o software Origin v8, por fim as fichas

cristalograficas utilizadas foram retiradas da base de dados Inorganic Crystal Structure



Database - ICSD (2011). A Figura 3.3 apresenta o difratograma da amostra onde é
possivel identificar a Portlandita [Ca(OH)2] como mineral mais representativo o que
corrobora com os resultados de FRX e autores supracitados, nota-se que apenas proximo

aos angulo de 10° e 72° é que se identifica a presenca da Calcita (Ca03).

A analise térmica da CC (Figura 3.4) apresenta uma reducao de massa a partir de 500°C,
onde a DTG apresenta dois picos distintos que correspondem a decomposicao do hidroxido
de calcio [Ca(OH)2] e do carbonato de calcio (CaCOs3), totalizando uma perda de massa de
aproximadamente 25%. Na taxa inicial de aquecimento ocorre uma pequena perda de
massa (1,8%) que esta diretamente relacionado a evaporacao da agua adsorvida na
amostra. Ja a partir da faixa de temperatura de 380 a 575°C é onde ocorre a perda de
massa referente a decomposicao do [Ca(OH)2] que corresponde a 19,71% e com o
aumento da temperatura acima de 575°C é que ocorre a degradacao do carbonato de
calcio (CaCO03), tal degradacao é resultante do processo de carbonatacao que a CC sofreu

durante o processo de armazenamento da mesma.

Figura 3.3 - Difratometria de raios X da CC.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 3.4 - Analise Térmica da CC.
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Fonte: Saldanha (2018).

Com relacao as suas caracteristicas morfologicas (ver Figura 3.5), observa-se que 0s graos
possuem formas regulares o que facilitam o seu processo de reacao, tais caracteristicas
podem ter sido obtidas decorrente do processo de moagem.

A analise granulométrica da cal foi realizada conforme item 3.2.1 e a Figura 3.6 apresenta

a curva granulométrica da cal onde se € possivel notar um comportamento uniforme da
material.

Figura 3.5 - MEV da CC apds o processo de beneficiamento.

(a) Morfologia da CC com magnificacao de (b) Morfologia da CC com magnificacao de
500x. 1000x.

Fonte: Registrado pela autora

Figura 3.6 - Curva granulométrica da CC.
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Fonte: Elaborado pela autora.

As demais caracteristicas fisicas da cal estao dispostas na Tabela 3.5.

Tabela 3.5 - Caracteristicas fisicas da CC.

Diametro a 10% 11.13
Diametro a 50% 28.72
Granulometria (um) _ Granulometria a laser
Diametro a 90% 50.86

Diametro médio 30.15

Massa especifica (g/cms3) 2,12 NBR
Umidade higroscépica (%) 1,5 NBR
Superficie especifica (m2/g) 17.28 BET

Fonte: Elaborado pela autora.

3.2.2. Precursores

3.2.2.1. Residuo da Fibra de Vidro Moida - RFVM

O RFVM foi obtido a partir de processo de controle de fabricacao da fibra de vidro, onde
sao produzidas e tratadas superficialmente com recobrimento de resinas termoplasticas
e termofixas. Tal processo pode gerar uma alteracao na interacao entre a fonte de silica e
o ativador, devido ao recobrimento por resina impedir o rendimento total da reacao

quimica.

O RFVM foi obtido de forma comercial em sacas de 20kg, apos o recebimento o RFVM foi

peneirado em peneira de abertura 75um, onde foi utilizado apenas o material passante



(ver Figura 3.7). Apds o peneiramento foi realizado o quarteamento do material e retirada

de amostras para a realizacao dos ensaios de caracterizagao.

Figura 3.7 - Peneiramento do RFVM.

(a) Material retido na peneira 75um. (b) Material passante na peneira 75um.
Fonte: Registrado pela autora.
A composicao quimica do RFVM encontra-se na Tabela 3.6, onde se pode observar um alto
teor de CaO, seguindo dos teores de silicatos e aluminatos, onde espera-se que com a
alcali ativacdao deste material seja formado como produtos de hidratacdo silicato e
aluminato de calcio. Tais caracteristicas quimicas também foram encontradas no trabalho
Dezfouli & Rangaraju (2017).

Tabela 3.6 - Analise quimica do RFVM.

Material SiO2 Ca0 Al203 MgO Na20 K20 SrO
RFVM 9,33 57,18 21,32 9,54 1,44 0,64 0,28
Fonte: Elaborado pela autora.

A possivel identificar um comportamento predominantemente amorfo, conforme
difratometria, sendo esta realizada nas mesmas condicoes que a CC. A Figura 3.8
apresenta a difratometria do RFVM onde é possivel observar um pico entre os angulos 20
e 30 que corresponde a uma cadeia de poliéster que esta diretamente relacionada ao

processo de cobrimento da fibra por resinas.

Figura 3.8 - Difratometria de raios X da RFVM.
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Fonte: Registrado pela autora

Em relacao a superficie especifica, nota-se que € um valor inferior a valores de outras
pozolanas encontradas na literatura e que serao expostas nos itens a seguir, porém esse

valor corrobora com a faixa de valores encontrados por Dezfouli & Rangaraju (2016; 2017;

2018).

Em relacao a analise térmica do RFVM (Figura 3.9) nao houve uma reducao de massa
significativa, tal fator se deve ao rigoroso processo de industrializacao deste material, no
entanto, entre as faixas de temperatura de 100°C e 200°C nota-se um comportamento

exotérmico referente a decomposicao da pelicula de poliéster que o reveste.

Figura 3.9 - Analise Térmica do RFVM.
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Fonte: Elaborado pela autora.



As Figuras 3.10 e 3.11 estao relacionadas ao comportamento fisico do RFVM, onda a
Figura 3.10 apresenta a morfologia do RFVM em pequenas fibras com comprimento de
aproximadamente 18,5um e posicionadas de forma desordenada. Ja a Figura 3.11 mostra
a curva granulométrica, onde ha um comportamento predominantemente uniforme,
apenas entre os diametros 0,001 e 0,0lmm é que se nota uma variacao de
comportamento que podera esta relacionado ao ordenamento do mesmo, porém este nao

influenciou no empacotamento das misturas.
As demais caracteristicas do RFVM encontram-se na Tabela 3.17.

Figura 3.10 - MEV do RFVM apés peneiramento.

(a) Morfologia do RFVM com magnificacao de  (b) Morfologia do RFVM com magnificacao de
500x. 1000x.

Fonte: Registrado pela autora.

Figura 3.11 - Curva granulométrica do RFVM.
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Tabela 3.7 - Caracteristicas fisicas do RFVM.
Diametro a 10% 3,82
Diametro a 50% 24,74
Granulometria (um) Granulometria a laser
Diametro a 90% 68,79

Diametro médio 31,32

Massa especifica (g/cm3) 1,44 NBR
Umidade higroscopica (%) - NBR
Superficie especifica (m2/g) 3,70 BET

Fonte: Elaborado pela autora.

3.2.2.2. Cinza da Casca de Arroz - CCA

A cinza da casca de arroz utilizada € neste trabalho € proveniente do municipio de Alegrete
- RS, localizado a fronteira oeste do Rio Grande do Sul, neste municipio é utilizada da
casca de arroz como fonte de energia renovavel, através de um sistema de combustao

controlada via leito fluidizado pela Geradora de Energia Elétrica Alegrete —-GEEA.

A aquisicao da CCA foi feita comercialmente em saca de 20kg, apds o recebimento foram

separadas amostras para 0s ensaios de caracterizacao, conforme itens abaixo.

0 ensaio de Fluorescéncia de raios X seguiu os mesmos procedimentos apresentados no

item 4.3.2.1 e os resultados obtidos estao dispostos na Tabela 3.8.

Tabela 3.8 - Analise quimica da CCA.

Material SiO2 Ca0 Al20s K20 Fe20s MgO MnO
CCA 94,15 1,20 0,20 3,51 0,09 0,44 0,39
Fonte: Elaborado pela autora.

Conforme exposto na Tabela 3.8 a CCA apresenta um elevado teor de 6xido de silicio,
aproximadamente 94% do material, tal caracteristica € muito comum a este material,
devido a sua natureza e processo de queima utilizado, pois a eficiéncia da combustao faz
com que ocorra a remocao da lignina e da celulose, deixando apenas a silica como material
predominante. O fato de a combustao controlada ser através de leito fluidizado também
proporciona um melhor aproveitamento da CCA garantindo o maximo de material amorfo
e de alta reatividade, quando comparados a queimas nao controladas, onde ocorre a

incidéncia de minerais de silica nao reativos.



Em relacao a sua estrutura, a Figura 3.12 apresenta a difratometria de raios X da CCA,
identificando-se um comportamento predominantemente amorfo, com apenas dois picos,
proximos aos angulos 23 e 36 que correspondem ao mineral cristobalita, Segundo Della
et al. (2001), o potassio contido na CCA, acelera tanto a fusao das particulas quanto a
cristalizacao da silica amorfa em cristobalita por abaixar o ponto de fusao do material.
Além disso, € possivel identificar entre os angulos 15 e 30 a ocorréncia do halo amorfo
caracteristico de materiais pozolanicos de base silicosa, um comportamento analogo a
este foram encontrados nos trabalhos de Pouey (2006), Rodrigues (2008), Pineda et al.,
(2012) e Nascimento (2015).

Figura 3.12 - Difratometria de raios X da CCA.
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Fonte: Elaborado pela autora.
Para a analise térmica nao foi possivel identificar nenhum redugao de massa na CCA, isso
ocorre devido a eficiéncia da queima controlada, uma vez que, o forno de leito fluiodizado
faz com que nao ocorra a producao de fuligem decorrente da combustao direta, dessa

forma a cinza possui um aproveitamento maior d que a cinza oriunda da queima direta.

Com relacao as suas caracteristicas morfologicas (ver Figura 3.13), observa-se que 0s
graos possuem formas regulares com diametro médio de 18,73um e superficie especifica
de 9,93m2/g, tais caracteristicas podem ter sido obtidas decorrente do processo de

queima controlada o que facilitam o seu processo de reagao.

Ja analise granulométrica da CCA foi realizada de acordo com 0os mesmos procedimentos

utilizados para a CC. A Figura 3.14 apresenta a curva granulométrica da CCA que



apresenta um comportamento analogo ao da CC. As demais caracteristicas fisicas da CCA

estao dispostas na Tabela 3.9.

Figura 3.13 - MEV da CC ap6s o processo de beneficiamento (magnificacao de 1000x).

(a) Morfologia da CCA com magnificacao de (b) Morfologia da CCA com magnificacao de
500x. 1000x.

Fonte: Registrado pela autora.

Figura 3.14 - Curva granulométrica da CCA.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 3.9 - Caracteristicas fisicas da CCA.

Didmetro a 10% 2,44
Diametroa 50% | 13,52
Granulometria (um) - Granulometria a laser
Diametro a 90% 43,08

Didametro médio 18,73

Massa especifica (g/cm3) 2,16 NBR
Umidade higroscépica (%) 2,9 NBR
Superficie especifica (m2/g) 9,93 BET

Fonte: Elaborado pela autora.



3.2.2.3. Silica Ativa - SA

Trata-se de um subproduto da fabricacao de ferro silicio, também conhecida como silica
fume € produzida a partir do mineral quartzo com elevada pureza fundida com carvao em
fornos de arco ou de inducao. Por se tratar de uma pozolanas de alta reatividade, a mesma
€ inserida no mercado de construgcao como material que pode ser adicionado ao cimento

Portland na producao de concretos e argamassas.

A SA utiliza foi adquirida de forma comercial, em saca de 20kg e foi armazenada em

laboratorio em bombona vedada.

A Fluorescéncia de raios X seguiu os mesmos procedimentos apresentados no item

4.3.2.1 e os resultados obtidos estao dispostos na Tabela 3.10.

Tabela 3.10 - Analise quimica da SA.

Material SiO2 Ca0 Al203 Fe20s MgO0
SA 83,40 0,85 2,35 2,36 2,99
Fonte: Elaborado pela autora.

Conforme exposto na Tabela 3.10 a SA apresenta um elevado teor de 6xido de silicio,
aproximadamente 94% do material, 0 que é caracteristico por se tratar de uma pozolanas

de elevada reatividade.

Ja em relacao a sua estrutura, a Figura 3.15 apresenta a difratometria de raios X da SA,
onde é possivel identificar um comportamento predominantemente amorfo, com a
ocorréncia do halo amorfo caracteristico de materiais pozolanicos entre os angulos de 15
e 30.

Figura 3.15 - Difratometria de raios X da SA.
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Fonte: Elaborado pela autora.



Figura 3.16 - MEV da SA.

(a) Morfologia da SA com maghnificacao de (b) Morfologia da SA com maghnificacao de
500x. 1000x.

Fonte: Registrado pela autora
A granulometria da SA foi realizada de acordo com 0s mesmos procedimentos utilizados
para os outros materiais. A Figura 3.17 apresenta a curva granulométrica da SA que
apresenta um comportamento analogo ao da CC. As demais caracteristicas fisicas da SA

estao dispostas na Tabela 3.11.

Figura 3.17 - Curva granulométrica da SA.
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Fonte: Elaborado pela autora.

Tabela 3.11 - Caracteristicas fisicas da SA.

Diametro a 10% 6,35
Diametroa 50% | 20,21
Granulometria (um) - Granulometria a laser
Diametro a 90% 38,16

Didametro médio 21,50

Massa especifica (g/cm3) 2,28 NBR
Umidade higroscopica (%) 2,20 NBR
Superficie especifica (m2/g) 18,71 BET

Fonte: Elaborado pela autora.



3.3. ETAPAII
3.3.1. Dosagem e Moldagem
3.3.1.1 Definicao das Relacoes Molares

Para definicao das relacbes molares, foi empregada a metodologia utilizada por Murta
(2009), para ativacao alcalina de pozolanas através do uso da cal virgem e cal hidratada

como ativadores.

Murta (2009) propds um calculo simples para ativacao, inicialmente ele calcula o peso em
gramas de um mol de CaO e da SiO», sendo estes 56,08g e 60,09g, respectivamente. E
com a analise da composicao quimica dos materiais foi calculada a quantidade de cada
material para se ter um mol de CaO e um mol de SiO2, conforme o seguinte exemplo: a CV
€ composta de 92% de CaO conforme resultados obtidos em FRX. Sendo assim, sao

necessarios 60,96 g de CV para obtencao de 56,08g de CaO.

Murta (2009) utilizou relacoes molares Ca0O/Si>0 o qual a variou de 0,5 a 2,0 a cada 0,5.
No entanto, foram observados que o0s materiais com relacdo molar 1, 1,56 e 2
apresentaram um comportamento mais representativo, assim optou-se em manté-los e
nao fazer a variacao molar de 0,5 em 0,5. Além disso, nessa faixa de molaridade é possivel

identificar como produto final da alcali-ativacao a tobermorita.
A Tabela 3.12 apresenta um resumo dos materiais e suas respectivas relagcdes molares.

Tabela 3.11 - Resumo dos teores utilizados na alcali-ativacao.

Ca0/SiO2 % de CC % de Pozolana
1 50 50
1,5 60 40
2 67 33

Fonte: Elaborado pela autora.
3.3.1.2 Definicao dos Teores Utilizados

Foi definido que as taxas de substituicao do solo pelo material cimentante seriam de 10%
e 20%, tais teores foram selecionados objetivando a viabilidade técnica do material, desta
forma o mesmo seria competitivo em relagcao aos materiais ja consolidados, como o

cimento Portland.



Tendo em vista que foram definidas as relacées molares de 1, 1,5 e 2 as taxas de material
cimentante ficaram fixadas como o somatério dos teores do precursor e ativador de acordo

com cada relacao molar.

3.3.1.3 Definicao do Teor de Umidade e Peso Especifico Aparente Seco

Para definir os teores de umidade e o pesos especificos aparente seco que seriam
utilizados nesta pesquisa, foi realizado 0 ensaio de compactagao do solo de acordo com a
NBR 12023 (ABNT, 2012).

Para a realizacao deste ensaio houveram algumas limitagcoes em relacao a quantidade de
material disponivel para a moldagem e o nimero de curvas que seriam plotadas no ensaio,
sendo totalizadas 18 curvas de compactacao (ver Figura 3.18). Associado a isto, ainda
existiu outro limitante que depende diretamente do equipamento de moldagem, uma vez

gue sua capacidade maxima é de 18,85kN/m3.

Figura 3.18 - Combinacoes de curvas de compactacao.
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Fonte: Elaborada pela autora.

De forma a encontrar um mecanismo que simplificasse tais limitagdes, optou-se em utilizar
como material para fazer para o referido ensaio, o cimento Portland CPIV, por se tratar de
um cimento pozolanico e possuir granulometria proxima (ver Figura 3.19) a dos materiais

utilizados.



Figura 3.19 - Curvas granulométricas dos materiais utilizados e cimento Portland CPIV.
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Fonte: Elaborada pela autora.

Apos a realizagao do ensaio foram obtidos de acordo com a Figura 3.22, os seguintes pelos

especificos aparente seco e teor de umidade:
e Para 10%: ya=18,3kN/m3.; yg=18,5kN/m3.; y¢=18,0kN/m3. - w(%)=12;
o Para 20%: yq=19,7kN/m3.; yg=19,9kN/m3.; y4=19,6 - w(%)=12;

Figura 3.20 - Curvas de compactacao.
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Porém, conforme citado anteriormente, um dos limitantes deste ensaio foi o equipamento
de moldagem que possui capacidade maxima de compactacao de 18,85kN/m3, valor este
ultrapassado na maioria dos resultados encontrados no ensaio, sendo necessario um

ajuste de curvas para que fosse possivel a moldagem em laboratério.

Para o ajuste das curvas de compactacao utilizou-se como critério as curvas usuais
baseado nos trabalhos desenvolvidos no LEGG, tais como, Paula (2016), Godoy (2018) e
Winter (2018) que apresentaram em seus respectivos trabalhos as seguintes densidades:
ya=17,5kN/m3; ya=16,6kN/m3; ya=15,5kN/m?3, sendo estas as adotadas neste trabalho e

foi mantido o teor de umidade encontrado no ensaio.

3.3.1.4 Moldagem e Cura

A moldagem dos corpos de prova foi executada no Laboratério de Geotecnia e

Geotecnologia da Universidade Federal do Rio Grande do Sul.

O procedimento de mistura foi executado manualmente utilizando um recipiente metalico
e uma espatula de plastico. Inicialmente foi realizada a mistura dos materiais secos até se
obter uma coloracao uniforme, posteriormente foi adicionada a agua e se procedia

novamente a mistura dos materiais.

Para a moldagem foi utilizado um molde de aco tripartido (ver Figura 3.21a) com
dimensoes de 5¢cm de diametro por 10cm de altura. O corpo de prova foi dividido em trés
camadas de massas similares, realizando a escarificacao entre as mesmas, onde cada
camada era moldada com o auxilio de uma prensa hidraulica automatizada com
capacidade de 600KkN (ver Figura 3.21b) e ao finalizar a moldagem se procedia com a

medicao das dimensoes do corpo de prova e pesagem.

Ao final deste processo, foram coletadas amostras para determinacao do teor de umidade,
onde a média dos teores de umidade medidos era adotada como sendo o teor de umidade

do corpo de prova.

A cura dos corpos de prova foi realizada em dois estagios, inicialmente apds a moldagem
os corpos de prova foram colocados dentro de sacos plasticos de forma e evitar perda de
umidade para o meio, sendo que estes ficavam em cura a temperatura ambiente por um
periodo de 48horas, este estagio se fez necessario par a que o corpo de prova adquirisse

uma determinada resisténcia inicial, pois em alguns casos, ao colocar o corpo de prova



diretamente no tanque para cura térmica mesmo dentro do saco, ocorria a penetracao de
agua e com isso a desfragmentacao do mesmo. No segundo momento, apds o
endurecimento inicial os corpos de prova eram submersos em tanque com agua quente a

temperatura controlada de 40°C e ficavam até o momento de realizacao dos ensaios.

Figura 3.21 - Equipamento e molde utilizados na moldagem.
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(a) Molde tripartido. (b) Prensa hidraulica.

Fonte: Registrado pela autora
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3.4.1 Resisténcia a Compressao Simples

O ensaio de compressao simples foi realizado para avaliar o comportamento mecanico das
misturas de solo e material ativado, 0 mesmo seguiu as recomendacoes da NBR 12025
(ABNT, 2012). Para a realizacao do mesmo, foi utilizada uma prensa automatica (ver Figura
3.22) com capacidade maxima de 50kN, utilizando um anel dinamométrico calibrado com
capacidade de 10kN e resolucao de 0,005kN, onde a velocidade de deslocamento foi de

1,14mm por minuto.

Antes da realizacao do ensaio os corpos de prova foram imersos em agua por um periodo
de 24 horas visando evitar os possiveis efeitos de sucgao, ao finalizar o periodo de imersao
0s corpos de prova eram retirados do tanque, secos superficialmente e efetuado as
medicoes de altura, diametro com resolucao de 0,2mm e 1mm, respectivamente, bem

como medido a massa em balanca com precisao de 0,01¢.

Figura 3.22 - Prensa automatica com anel dinamométrico de 10kN.



Fonte: Registrado pela autora.

Como critério de aceitacao foram utilizados as recomendacoes da NBR 12253 (ABNT,
2012) que determina que a resisténcia individual nao se afaste de +10% da resisténcia
média dos corpos de prova moldados para cada mistura.

Para o calculo da resisténcia a compressao simples (qu) utilizou-se a Equacao 3.1.
F (Eqg. 3.1)

Onde,
qu = resisténcia a compressao simples em MPa;
F= carga de ruptura corrigida pela equacao do anel dinamométrico (kN);

Ac= area do corpo de prova (cm?2).

3.4.2 Rigidez a Pequenas Deformacoes

Arigidez de solos artificialmente cimentados pode ser mensurada a partir de ensaios nao
destrutivos como os Bender Elements ou medidas ultrassénicas. Segundo Hoch (2017), o
médulo de cisalhamento Go € um dos parametros de rigidez que € exclusivamente
dependente das solicitacoes de cisalhamento. E um parametro geotécnico de referéncia
e possui bastante influéncia no desenvolvimento de projetos. Independentemente do
ensaio utilizado para a obtencao das ondas sismicas, ou do método de interpretacao dos
dados, o resultado basico € a determinacao do tempo de propagacao da onda através do
solo. Com este tempo e conhecida a distancia percorrida pela onda, é possivel determinar-

se a velocidade da onda cisalhante Vs, e por sua vez, o médulo cisalhante elastico.



A analise de dados é feita através da medida de velocidade das ondas p e s € obtida pela
relacao entre o percurso e o tempo de propagacao das ondas. Na técnica de transmissao
direta, o trajeto é a espessura das amostras. Nas medicoes de superficie, o trajeto € a

distancia entre os transdutores ao longo da superficie do solo (YESILLER et al., 2000).

A medicao de rigidez a pequenas deformacoes (Go) foi realizada utilizando um
equipamento de ultrassom da marca Proceq (Figura 3.23) modelo Pundit Lab Plus, trata-
se de um equipamento utilizado para realizacao de ensaios nao destrutivos em inspecao

de estruturas de concreto.

Figura 3.23 - Equipamento Pundit Lab.

r

Fonte: adaptado de PROCEQ, 2016 apud HOCH, 2016.
Para a realizacao deste ensaio, foram feitas as medicoes das ondas p (compressao) a uma
frequéncia de 54kHz e de ondas s (cisalhante) com frequéncia de 250kHz, nos corpos de
prova cilindricos (5x10cm) antes da realizacdo do ensaio de compressao simples. E para

o calculo da rigidez a pequenas deformacoes foi utilizada a Equacao 3.2.

L2 Eq. 3.2
G0=p*V§= p*t—z

Onde

Go = rigidez inicial (GPa);

p = massa especifica do solo (KN/m3);

Vs = velocidade de propagacao da onda (m/s);
L = distancia entre os transdutores (m);

t = tempo de propagacao da onda (s).



A calibracao do equipamento (ver Figura 3.24) foi realizada em uma peca de acrilico
fornecida pelo fabricante, onde os parametros sao conhecidos. Antes da realizacao das
medi¢oes da onda p foi feito a calibracao, o mesmo foi aplicado a leituras da onda s. As

medicoes foram feitas através da disposicao direta.

Figura 3.24 - Calibracao do equipamento.

(a) calibracao para medicao de onda p. (b) calibracao para medicao de onda s.
Fonte: Godoy, 2018.

3.4.3 Difracao de Raios X - DRX

A analise de difracao de raios X permite a identificacao predominantemente qualitativa,
mas via de regra quantitativa da estrutura cristalina dos materiais a partir da sobreposicao

dos picos caracteristicos.

Para identificacao das fases das misturas foram realizadas difratometrias de raios X,
utilizou-se o difratdmetro de raios X da marca GE, modelo Seifert Charon XRD M. Os dados
foram coletados via radiacdo Cr-Ka, comprimento de onda k- Kal: 2.2897 Aek- Ka2:
2.2936 A, com Variacdo do angulo de difracdo 20: 45°-166°, a um passo de 0.01° e
tempo por passo de 500 segundos. Para identificacao das fases utilizou-se o software
X'Pert High Score Plus, o refinamento foi realizado utilizando o software Origin v8 e as

fichas cristalograficas utilizadas foram retiradas da base de dados ICSD (2011).

Para realizacao deste ensaio foram coletas amostras do centro dos corpos de prova
utilizando como critério de selecao do corpo de prova a maior carga de ruptura entre as

triplicatas de cada mistura.

A preparacao das amostras para o ensaio foi de acordo com as seguintes etapas:



a) ApoOs a ruptura foram coletados fragmentos de aproximadamente 10g;

b) Os fragmentos foram submersos em alcool isopropilico por um periodo de 20

minutos;

c) Ap6s a imersao os fragmentos foram secos em estufa por 24 horas a uma

temperatura de 100°C;

d) Com os fragmentos completamente secos foi procedida a pulverizacdo dos

mesmos com o auxilio de um pistilo e gral de porcelana;

e) O material particulado foi peneirado via seca utilizando a peneira de malha #325

mesh;

f) Por fim, foi pesado aproximadamente 4g de cada amostra e encaminhando ao

Laboratoério de Metalurgia Fisica - LAMEF da UFRGS para realizacao do ensaio.

3.4.5. Microscopia Eletronica de Varredura - MEV/EDS

Conhecida a morfologia dos materiais constituintes é possivel através da microscopia
eletrbnica de varredura identificar visualmente a evolucao das reacdoes de hidratacao
através do consumo das particulas e sua densificacao. E com a analise complementar por
espectroscopia de energia dispersiva (EDS) € possivel confirmar, de forma pontual, se esta

ocorrendo a reacao.

A microestrutura e morfologia das amostras foi observada através do microscopio
eletrénico de varredura - MEV e a analise complementar por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS) foi realizada no Laboratério Central de Microscopia e Microanalise da
Pontificia Universidade Catélica do Rio Grande do Sul, utilizando o equipamento de modelo
Inspect F50. O equipamento possibilita a geragao de imagens com resolucao de até 1.2nm
com magnificacao de 700.000x e energia de medigcao de 30 kV, operando em baixo e alto

vacuo.



4. RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serao apresentados os resultados de propriedades mecanicas,
identificacao das fases e microestruturas dos materiais alcali-ativados. Sendo que esses

sao distribuidos conforme cada mistura.

4.1. MISTURAS DE RFVM E CC

4.1.1. Resisténcia a Compressao

As Figuras 4.1 e 4.2 apresentam os resultados de compressao simples das misturas alcali-

ativadas de RFVM e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada de 40°C.

Figura 4.1 - Resisténcia a compressao de 10% de substituicao do solo (RFVM e CC).
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Figura 4.2 - Resisténcia a compressao de 20% de substituicao do solo (RFVM e CC).
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Nota-se que na primeira idade de cura (7 dias) todas as relacées molares apresentam um
comportamento quase constante, isso ocorre devido a alguns fatores como, procedimento

de cura, inicialmente é temperatura ambiente e posterior em cura a 40°C,em sistemas de



alto calcio, cuja a fase predominante € a silica o processo de endurecimento inicial se
torna lento, assim a temperatura trabalha como um catalisador das reacoes fornecendo a
energia necessaria, outro fator determinante para a o ganho de resisténcia no estagio
inicial esta relacionado a reatividade do material, o RFVM possui uma baixa reatividade
gquando comparado a outras pozolanas, associado a esta caracteristica pode-se citar a
interacao entre o precursor e o ativador, a cal quando comparado a outros ativadores
apresentam um potencial menor. No entanto, aos 28 dias nota-se uma diferenca
consideravel no ganho de resisténcia das misturas de aproximadamente 2MPa para
misturas de 10% de substituicao e 3,5 MPa para 20% (relacdo molar 1, yd=17,5 kN/ms3).
Tal diferenca é influenciada diretamente pela temperatura de cura, como ja discutido, e
pelo tempo de reacao, como reacoes pozolanicas sao naturalmente lentas, na medida em

que o tempo de cura se prolonga as reacoes vao se consolidando.

Em relacao ao peso especifico do solo cimentado é possivel observar nos quatro cenarios
que o yd=17,5 kN/m3 apresenta melhores resultados, independente da relacao molar, tal
comportamento € devido as propriedades fisico-quimica dos materiais, por um lado se tem
uma reducao de porosidade com o0 aumento da energia de compactacao, esta porosidade
€ preenchida por materiais com granulometrias e morfologias diferentes o que favorece o
empacotamento das misturas e por outro lado os produtos das reacoes quimicas entre o
RFVM e a CC vao se densificando e consolidando 0s poros vazios, com isso ocorre uma

reducao maior de vazios e uma maior resisténcia mecanica.

Ao observar a influéncia da relacao molar é possivel identificar que aos 7 dias de cura o
comportamento dos materiais alcali-ativados é linear, porém aos 28 diasa relagdo molar
1, apresentou os melhores resultados para as duas taxas de substituicdo, com uma

diferenca de aproximadamente 1,5MPa (valores para o yd=17,5 kN/m8).

De forma geral, a relacao molar que proporcionou os melhores resultados de compressao
simples foi a relacdo molar 1, no entanto, a melhor relacao molar obtida por Murta (2009),
foi de 1,5 para misturas de residuo de tijolo moido ativado com cal virgem 2 para misturas
do mesmo residuo ativado com cal hidratada. Enquanto, a relacdo molar utilizada por
Maciocki (2017) que melhor se adequou aos seus experimentos foi de 2,64 utilizando

como ativador a cal hidratada dolomitica.



4.1.2. Rigidez a Pequenas Deformacoes

As Figuras 4.3 e 4.4 apresentam os resultados de rigidez a pequenas deformacodes das

misturas alcali-ativadas de RFVM e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada

de 40°C.
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Figura 4.3 - Rigidez do solo com 10% de substituicao (RFVM e CC).

Figura 4.4 - Rigidez do solo com 20% de substituicao (RFVM e CC).
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Através das Figuras 4.3 e 4.4 é possivel identificar que o comportamento de todas as

misturas corresponde diretamente com o resultado de compressao simples, visto que,

guanto maior a resisténcia a compressao de um material, maior sera sua rigidez axial.

Os valores obtidos nas misturas de 10% a 7 dias de cura apresentam uma diferenga entre

4GPa a 4,5GPa para todas as relacoes molares ao compararmos com 0s resultados de 28

dias de cura, tal comportamento esta relacionado diretamente com a eficiéncia da

cimentagao para esta idade de cura, pois com a pouca cimentagao gerada, ocorre a



reducao dos pontos de contato entre os graos, nao permitindo uma continuidade de

propagacao da onda e com isso o0 ensaio fica comprometido.

Para a taxa de substituicao de 20% houve um incremente na rigidez de 7 para 28 dias de

cura, tal incremento também esta relacionado a eficiéncia da cimentacao.

4.1.3. Difracao de Raios X - DRX

Neste topico serdao apresentadas as fases identificadas nas duas idades de cura das
misturas alcali-ativadas de RFVM e CC. Para tanto se optou em utilizar amostras das
misturas com o teor de 20% de substituicdo e relacdo molar 2, visto que, seu
comportamento e resisténcias foram semelhantes a relacao molar 1,5. Adicionado a isto,
se tem a restricao das amostras das outras relacées molares decorrente de problemas

técnicos enfrentados neste trabalho.

A Figura 4.5 apresenta o consumo da calcita na formacoes de estruturas de C-S-H para a
idade inicial de 7 dias de cura. Ja a Figura 4.6 apresenta a consolidacao deste consumo
com uma reducao dos picos de calcita e maior intensidade para os picos dos produtos

formados para a idade de cura de 28 dias.

Figura 4.5 - Identificacao das fases em 7 dias de cura (RFVM e CC)
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Fonte: Elaborado pela autora
Nota-se na Figura 4.5 que o comportamento da mistura com densidade de 15.5kN/m3
ainda apresenta a amorficidade do RFVM entre os angulos de 45° a 70° o que reintera o

comportamento mecanico, onde para essa mistura a resisténcia a compressao e o modulo



de elasticidade é inferior as demais, visto que o processo de dissolucao € prejudicado pela
porosidade, onde a dissolucao da CC tende a percolar todos 0s poros do solo e dispersar

as particulas do RFVM e a cimentacao é reduzida.

Figura 4.6 - Identificacao das fases em 28 dias de cura (RFVM e CC)
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Fonte: Elaborado pela autora
Conforme exposto € possivel identificar a formacao e consolidacao de duas estruturas C-
S-H, sendo estas Rosenhahnite (Casz(SizOs(OH)2) e Soulinite (Caz[Si20s(0OH)2]H20),
classificadas segundo Dharmawardhana & Ching (2014) como sorossilicatos com variacao
molar CaQ/ SiO2 entre 1 e 3.

Tais estruturas foram identificadas por Dharmawardhana & Ching (2014), Provis et al.
(2016) e Dutta & Chatterjee (2017) através da ativacao alcalina com diferentes
precursores e ativadores podendo constatar que obedecendo os critérios de amorficidade,
reatividade e relagcao molar, diferentes materiais com fonte de silica apresentam estas
estruturas como produto final. O que torna os residuos deste trabalho competitivos

perante a outros materiais mais nobres.

4.1.4. Microscopia Eletrdnica de Varredura - MEV/EDS

O MEV/EDS foram realizados apenas nas amostras citadas no item anterior, desta forma as
Figuras 4.7, 4.8 e 4.9 apresentam os respectivos resultados com magnificacdo de 25.000x. O

ensaio foi realizado conforme o0s procedimentos descritos no item 3.2.6.



Figura 4.7 - MEV/EDS misturas de RFVM e CC (yd=17,5kN/m3).

(a) 7 dias de cura. (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.8 - MEV/EDS misturas de RFVM e CC (yd=17,5kN/m3).

(a) 7 dias de cura. (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.9 - MEV/EDS misturas de RFVM e CC (yd=15,5kN/m3).
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(a) 7 dias de cura. (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.




Para a mistura com yd=17,5kN/ms3, apresentada anteriormente como os melhores
resultados de compressao e rigidez para este teor e relacao molar, isso decorrente da

cimentagao.

Na Figura 4.7a apresenta as etapas de hidratacdo das misturas de RFVM e CC com
yd=17,5kN/m3, é possivel observar um volume inicial de formacao do C-S-H com a
precipitacao de pequenos cristais, devido mas reacdes de particula de CC em dissolucao
e interacao com a silica do RFVM. No canto esquerdo da Figura 4.5a observa-se que 0 0s
cristais que estao sendo formado sao semelhantes aos cristais de C-S-H externos o que
apresenta uma heterogeneidade da reacao. Nesta etapa, os ions mais representativos sao
os de calcio (Ca) e os de silicio (Si), devido ao processo de dissolucao do hidroxido de calcio

e quebra de ligacao da silica (SiO2).

Ja na Figura 4.7b pode-se observar o processo de consolidacao das reacoes de hidratagcao
do ligante, visto que, houve uma reducao dos cristais de dissolugao e a coagulacao dos
mesmos, no canto direito inferior € possivel identificar alguns cristais da dissolucao. O EDS
apresenta a reducao da intensidade dos picos de Si e Ca, analogo ao comportamento de
7 dias de cura, comportamento este que corrobora com os resultados encontrados por
Carrasco et al., (2017).

Para as misturas de RFVM e CC com yd=16,5kN/m3, apresenta comportamento analogo
ao encontrado para o yd=17,5kN/m3 (ver Figura 4.8), com a diferenca de que, esta mistura
por apresentar densidade inferior a mistura citada anteriormente, a porosidade € maior o
que favorece a expansao dos cristais, porém o preenchimento destes poros ndo foram
totalmente efetivos para a idade de cura de 28 dias, uma vez que a reacdes pozolanicas

sao lentas.

O EDS para essa mistura apresenta comportamento analogo, com a diferenciacao em sua

amplitude em virtude da concentracao do material.

As Figuras 4.9 apresentam os resultados das misturas com o yd=15,5kN/ms3, o
comportamento € analogo as misturas anteriores. A Figura 4.7¢ que corresponde a idade
de cura de 28 dias apresenta o gel C-S-H totalmente consolidado e na interface do grao

de areia ainda é possivel visualizar alguns poucos cristais reagindo.



O EDS para esta mistura apresentou uma variabilidade, quando comparados aos
resultados expostos anteriormente, por se tratar de uma analise pontual, que para este
caso varreu uma area com magnificacao de 1000x é possivel que tenha ocorrido uma

leitura equivocada para esta amostra.

4.2. MISTURAS DE CCAE CC

4.2.1. Resisténcia a Compressao

As Figuras 4.10 e 4.11 apresentam os resultados de compressao simples das misturas

alcali-ativadas de CCA e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada de 40°C.

Figura 4.10 - Resisténcia a compressao de 10% de substituicao do solo (CCA e CC).
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Figura 4.11 - Resisténcia a compressao de 20% de substituicao do solo (CCA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora.

Observa-se nos resultados das misturas de CCA e CC que o comportamento das misturas
de 10% a 7 dias de cura € linear para as relacoes molares e que o ganho de resisténcia

aos 28 dias de cura é de aproximadamente 3MPa para todas as relacdoes molares.



Em relacado as misturas de RFVM e CC, a cimentacgao da ativagao da CCA apresentou um
mais eficiente para 7 dias de cura com resultados superiores em todas as relagoes
molares, tal comportamento esta relacionado diretamente com as caracteristicas fisico-
quimica dos materiais, uma vez que a CCA apresenta maior reatividade quando
comparada com o RFVM, tamanho e formato de graos definidos, associados a isto, inda

se tem o teor de silica disponivel para a reacao.

Para os valores encontrados para o teor de substituicao de 20% para a melhor relacao
molar, sendo esta Ca0/SiO2=1, sao de 6,48MPa para cura aos 7 dias e de 8,33MPa para

28 dias, comparativamente sao valores maiores que os teores de 10%.

Segundo Cascaes (2016), a resisténcia a compressao esta diretamente relacionada ao
grau depolimerizacao alcancado na mistura, conferindo, assim, maior resisténcia

mecanicaguanto mais polimerizada for a estrutura formada.

4.2.2. Rigidez a Pequenas Deformacoes

As Figuras 4.12 e 4.13 apresentam os resultados de rigidez a pequenas deformacoes das
misturas alcali-ativadas de CCA e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada de
40°C.

Figura 4.12 - Rigidez do solo com 10% de substituicao (CCA e CC).
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Figura 4.13 - Rigidez do solo com 20% de substituicao (CCA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora
Analogamente aos resultados obtidos para as misturas de RFVM e CC, as Figuras 4.12 e
4.13 apresentam resultados de rigidez proporcionais a resisténcia a compressao, sendo
que a diferenca nos valores de rigidez para as misturas de 10% a 7 dias mantiveram-se
com diferencas na mesma ordem de grandeza (entre 4GPa a 4.5GPa) quando comparadas

com os resultados de 28 dias.

Para os resultados da taxa de substituicao de 20% é possivel observar que houve um
pequeno acréscimo entre as idades de cura, conforme justificado anteriormente, a CCA
possui uma elevada reatividade o que favorece a velocidade de reacao, logo a cimentacao
proporcionada por essa mistura ocorre mais rapidamente do que as misturas de RFVM e
CC.

4.2.3. Difragao de Raios X - DRX

Neste topico serao apresentadas as fases identificadas nas duas idades de cura das
misturas alcali-ativadas de CCA e CC. Optou-se também em realizar nas amostras de 20%

de substituicao com relacao molar 2.

A Figura 4.14 apresenta o consumo da calcita na formacgoes de estruturas de C-S-H para
aidade inicial de 7 dias de cura. Ja a Figura 4.15 apresenta a consolidacao deste consumo
com uma reducao dos picos de calcita e maior intensidade para os picos dos produtos
formados para a idade de cura de 28 dias, sendo estes identificados como Jaffeite
(Caa[Si307)(0H)]s) e Soulunite (Caz[Si20s(0H)2]H20) também classificadas segundo
Dharmawardhana & Ching (2014) como sorossilicatos com variacao molar CaO/ SiO2 entre
le3.



Figura 4.14 - Identificacao das fases em 7 dias de cura (CCA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora

Figura 4.15 - Identificacdo das fases em 28 dias de cura (CCA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora

4.2.4. MEV/EDS

O MEV/EDS foram realizados apenas nas amostras citadas no item anterior, desta forma
as Figuras 4.16, 4.17 e 4.18 apresentam os respectivos resultados com magnificacao de

25.000x. O ensaio foi realizado conforme os procedimentos descritos no item 3.2.6.

A Figura 4.16 apresenta os resultados para as misturas com yd=17,5kN/m3, para a idade

de cura de 7 dias, observa-se um comportamento analogo ao das misturas da RFVM e CC,



porém devido as propriedades fisico-quimicas da CCA, conforme discutido anteriormente,

a velocidade de reacao é diferente.

A cimentacao das misturas de CCA e CC aos 28 dias de cura fica evidente para todas as
densidade, conforme pode ser visto nas Figuras 4.16b, 4.17b e 4.18b, devido a reducao

dos cristais.

O EDS manteve o mesmo comportamento apresentando os ions calcio (Ca) e silicio (Si)

compdem a estrutura cristalina formada.

Figura 4.16 - MEV/EDS misturas de CCA e CC (yd=17,5kN/m3).

(a) 7 dias de cura. (b) 7 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.17 - MEV/EDS misturas de CCA e CC (yd=16,5kN/ms3).

(a) 7 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.



Figura 4.18 - MEV/EDS misturas de CCA e CC (yd=15,5kN/m3).

(a) 7 diasf de cura. (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

4.3. MISTURAS DE SAE CC

4.3.1. Resisténcia a Compressao

As Figuras 4.19 e 4.20 apresentam os resultados de compressao simples das misturas

alcali-ativadas de SA e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada de 40°C.

Figura 4.19 - Resisténcia a compressao de 10% de substituicao do solo (SA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora

Os resultados de compressao simples das misturas de SA e CC para as idades de 7 dias
de cura apresentam o mesmos comportamentos das misturas anteriores, mantendo a
relacdo molar 1 com os melhores resultados. Ja o ganho de resisténcia em funcao da idade
de cura foi de aproximadamente 2MPa para as misturas de 10% e de 2,5MPa para as

misturas de 20%, visto o incremento da temperatura de cura na reacao.



Figura 4.20 - Resisténcia a compressao de 20% de substituicao do solo (SA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora.
No entanto, a ordem de grandeza dos resultados em relacao aos outros materiais
apresenta-se equivalente para as misturas de RFVM e CC, e inferior as misturas de CCA e
CC. Tal comportamento esta relacionado diretamente com as propriedades fisico-quimica

da silica ativa.

4.3.2. Rigidez a Pequenas Deformacgoes

As Figuras 4.21 e 4.22 apresentam os resultados de rigidez a pequenas deformacoes das
misturas alcali-ativadas de SA e CC curadas a 7 e 28 dias em temperatura controlada de
40°C.

Figura 4.21 - Rigidez do solo com 10% de substituicao (SA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora
As Figuras 4.21 e 4.22 apresentam os resultados de rigidez a pequenas deformacoes
diferente dos comportamentos observados nas misturas anteriores, a rigidez a 7 dias para
os dois teores de substituicdo apresentou valores muito baixos e com uma variagao nos

valores das relacbes molares para 10%, tal pode ser considerado como uma



particularidade do material e sua interacdo com o ativador, tendo em vista que as

pozolanas anteriores apresentaram comportamento semelhante entre si.

Figura 4.22 - Rigidez do solo com 20% de substituicao (SA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora
Ja para os 28 dias de cura, nota-se, um incremente na rigidez que corresponde ao
comportamento de compressao simples. Para esta idade de cura é possivel identificar a
consolidacao da cimentacao, mantendo um comportamento analogo as outras misturas

para o mesmo periodo de cura.

4.3.3. Difragao de Raios X - DRX

Neste topico serao apresentadas as fases identificadas nas duas idades de cura das
misturas alcali-ativadas de SA e CC. As misturas escolhidas seguiram os critérios dos

topicos anteriores.

Figura 4.23 - Identificacdo das fases em 7 dias de cura (SA e CC).
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Fonte: Elaborado pela autora



Figura 4.24 - Identificacao das fases em 28 dias de cura (SA e CC).
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4.3.4. MEV/EDS

Neste topico serao discutidos os comportamentos da microestrutura e formacao de gel de
hidratacao das misturas alcali-ativadas de SA e CC. Para tanto se optou em utilizar
amostras das misturas com o teor de 20% de substituicao e relacao molar 2, visto que,
seu comportamento e resisténcias foram semelhantes a relagao molar 1,5. Adicionado a
isto, se tem a restricdo das amostras das outras relacéoes molares em decorrer de

problemas técnicos enfrentados neste trabalho.

As Figuras 4.25, 4.26 e 4.27 apresentam os resultados obtidos de acordo com a
densidade das misturas, sendo estas, yd=17,5kN/m3, yd=16,5kN/m3 e yd=15,5kN/m3,
respectivamente. O ensaio foi realizado conforme os procedimentos descritos no item
3.2.6.

Analogo ao comportamento das misturas anteriormente apresentadas, as misturas de SA
e CC apresentam aos 7 dias de cura, uma grande de cristais de hidratacao decorrente do
processo de dissolucado da CC e a reacao com a Si liberada no meio alcalino. AFigura 4.20a
(yd=16,5kN/m3) a formacao de C-S-H externo semelhante ao encontrado nas misturas de

RFVM e CC.

Para a cura aos 28 dias, as Figuras 4.19c e 4.20c ainda apresentam uma certa quantidade
de cristais para reagir, porém a Figura 4.21c (yd=15,5kN/m3) nota-se que a quantidade é

menor, devido a maior porosidade apresentada para essa mistura.



Em relacao ao EDS, nota-se que os ions indicados que constituem a estrutura das misturas
permanecem os mesmos (Ca e Si), porém aos 28 dias de cura ocorre uma reducao do

pico, visto que 0 mesmo esta diretamente ligada ao processo de cimentacao.

Figura 4.19 - MEV/EDS misturas (yd=17,5kN/ms3).

N

(a) 7 dias de cura. (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.20 - MEV/EDS misturas de SA e CC (yd=16,5kN/ms3).
4

(a) 7 dias de cura. - o (b) 28 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.

Figura 4.21 - MEV/EDS misturas de SA e CC (yd=15,5kN/ms3).



ol .
(a) 7 dias de cura.
Fonte: Elaborado pela autora.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Esta pesquisa tinha por objetivo estudar o comportamento de uma areia cimentada a partir
de sistemas ligantes alcali-ativados, com diferentes fontes de silica (RFVM, CCA e SA)
utilizadas como precursor e ativada alcalinamente pela CC, ap6s a analise e discussao dos
resultados serdao apresentadas neste tOpicos algumas consideracoes sobre o

comportamento desses materiais.
- Quanto a resisténcia a compressao simples:

Todas as misturas apresentaram resultados satisfatérios, sendo que os melhores
resultados foram os com a relagao molar 1 e yd=17,5 kN/m3. No entanto do ponto de vista
de aplicabilidade, os resultados das misturas de RFVM e CC com teor de substituicao de
10% apresentaram resultados de resisténcia baixos quando comparados aos resultados
obtidos nas outras misturas nas mesmas condicoes. Ja as misturas de CCA e CC
apresentaram os melhores resultados para todas as misturas e idade de cura quando

comparados aos outros materiais.

De uma forma geral a metodologia mostrou-se valida para todos os materiais utilizados
nesta pesquisa, fato este que aumenta a sua aplicabilidade a outros materiais, visto que
na bibliografia encontrada ja existem estudos a aplicando a outros materiais (metacaulim

e residuo da ceramica vermelha).

- Quanto a rigidez a pequenas deformacoes



O comportamento apresentado correspondeu ao desempenho a compressao simples, de
modo que, 0os maiores valores foram encontrados nos corpos de prova de maior
resisténcia, isto mostrou-se verdadeiro para todos os teores e idade de cura, dentro do
mesmo grupo de teores de substituicao. No entanto, percebe-se que ao compararmos 0s
teores de misturas de 10 e 20% curados a 28 dias apresentam valores de rigidez na

mesma ordem de grandeza.
- Quanto a analise da microestrutura formada

De maneira geral, a formacao dos produtos de hidratacao foram gerados em todas as
misturas, com a diferenca de consolidacao da cimentacao para as misturas de CCA e CC,

devido as suas propriedades fisico-quimicas.

6. TRABALHOS FUTUROS

A partir do estudo desenvolvido apresenta-se as seguintes proposta para realizacao de
trabalhos futuros:

a) Utilizar outros ativadores, visto que, a cal € um ativador com potencial reduzido
quando comparados aos ativadores estabelecidos;

b) Utilizar outras relacbes molares para se ter um melhor aproveitamento e
potencializar o uso desses materiais;

¢) Variar o teor de substituicao por valores intermediarios a faixa apresentada neste
trabalho;

d) Avaliar o efeito do tempo de cura na evolugcao das propriedades mecanicas;

e) Utilizar diferentes temperaturas de cura;

f) Avaliar a durabilidade, em especial a lixiviacado do material.;

g) Avaliar potenciais processos contaminantes da cal de carbureto na reacao com 0s
materiais.
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