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RESUMO

Esta pesquisa teve como objetivo avaliar o efeito da retracdo em
sistemas éalcali-ativados (AA), por este parametro apresentar grande
influéncia na durabilidade do produto, e por resultados frequentes de
pesquisas onde os AA’s vém apresentando magnitudes relativamente
superiores de retracdo comparado ao cimento Portland (CP). Para isso,
esse trabalho avaliou a retracdo na matriz de AA’s hibridos a base de
cinza pesada (CZP) e cinza da casca de arroz (CCA). As retracBes foram
avaliadas em pastas, para a retracdo quimica, e em argamassa para a
retracdo por secagem e autdgena, sendo que as variagdes dimensionais
destas argamassas foram observadas periodicamente até os 90 dias de
idade. Trés condicOes de secagem foram usadas por meio da exposi¢do
das argamassas em diferentes ambientes de umidades relativas (UR >
85%, UR = 60% ¢ UR < 40%). Comparativamente, as andlises foram
realizadas em sistemas compostos somente com cimento Portland, com
mesma relagdo a/c. As argamassas também foram caracterizadas quanto
as propriedades mecanicas, resisténcia a compressdo, tracdo na flexdo e
madulo de elasticidade dindmico por meio de ultrassom. A identificacdo
da microestrutura e porosidade formadas foram realizadas com uso de
analise de microscopia eletrénica de varredura (MEV), levantamento
das isotermas de adsorcdo e dessor¢do por nitrogénio, e absor¢do por
capilaridade. E, para finalizar, os produtos de reacdo dos sistemas AA
foram identificados pelas técnicas de espectroscopia no infravermelho
por transformada de Fourier (FTIR), difratometria de raios-X (DRX),
andlise termogravimétrica (TG) e MEV. A partir dessas analises,
chegou-se a parametros que influenciam nas magnitudes dessas
retraces, onde a retracdo quimica ndo se apresentou como responsavel
por esses mecanismos, sendo estes decorrentes principalmente da
retracdo autdgena, até quatro vezes superior nos AA’s em comparacao
ao traco de referéncia. E também quanto a sensibilidade pela variacéo de
umidade relativa do ambiente dos AA’s frente a retragdo por secagem.
Sendo que a magnitude dessas retracdes foi justificada principalmente
pelas reorganizagbes na microestrutura dos aluminossilicatos, menor
guantidade de 4agua ligada quimicamente nesses géis amorfos, gerando
maior quantidade de agua livre no sistema, e mecanismo de auto-
dessecagdo decorrente da maior quantidade de micro poros do sistema
hibrido de CCA

Palavras-chave: Alcali-ativado. Cinza Pesada. Cinza de Casca de
Arroz. Retracdo. Microestrutura.



ABSTRACT

The main purpose of this study was to investigate the influence of
shrinkage on alkali-activated cements (AAC), since it has a great
influence on the durability of the product, and based on published
literature where the AAC’s present relatively higher magnitudes of
shrinking compared to Portland Cement (PC). The present study
compares the behavior of hybrid AAC’s based on bottom ash and rice
husk ash during chemical, autogenous an hydraulic shrinkages, as the
dimensional variations of the mortars where observed periodically until
90 days of age. Three drying conditions were used by exposing the
mortars at three relative humidity environments (RH > 85%, RH = 60%
and RH < 40%. All systems were compared to Portland Cement, with
the same w/c ratio. The mortars where also characterized for mechanical
properties, compressive strength, tensile strength and dynamic elasticity
modulus by ultrasound. Microstructure analysis was carried out by
means of SEM analysis, adsorption and desorption isotherms (N2), and
water absorption by capillarity. The reaction products of the AAC
systems were identified by Fourier transform infrared spectroscopy (FT-
IR), X-Ray diffractometry (XRD), termograviometric analysis (TA) and
SEM. From this analyzes, we reached parameters that influence the
magnitudes of these shrinkages, where the chemical shrinking did not
appear as responsible for these mechanisms, these being mainly due to
the autogenous shrinking, up to four times higher on the AAC’s when
compared to the reference. As well as the sensitivity of the AAC’s to
humidity variation in the drying shrinkage. The magnitude of the
shrinkages was justified mainly by the reorganizations on the
aluminosilicates microstructure, lower amount of chemically bound
water in this amorphous gels, leading to a greater amount of free water
on the system, and self desiccation mechanism due to the greater
amount of micro pores in the hybrid rice husk ash system.

Key Words: Alkali-activated cement. Bottom Ash. Rice Husk Ash.
Shrinking. Microstructure.
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1 INTRODUCAO

Tem crescido o ndmero de pesquisas em torno do
desenvolvimento de materiais de construcdo civil com uma visdo mais
sustentavel. O cimento Portland é um dos materiais mais utilizados
nesse ramo, onde se tem uma previsdo que para o ano de 2020 seréo
consumidos 3,6 x 10° toneladas (PACHECO-TORGAL et al., 2015).
Com isso, sdo variados os produtos que visam sua substitui¢cdo parcial,
onde estes tm como intuito gerar menor polui¢do durante sua produgéo.

O cimento alcali-ativado é uma dessas alternativas de substituicdo
parcial ao CP, mistura entre um material precursor sélido rico em silica
amorfa com um sal alcalino. O material sélido cimentante pode ser da
classe de silicato de calcio ou alumino silicato, e com isso suas reacdes e
produtos decorrentes da reacdo com o ativador alcalino podem ser
diferentes, mas os estudos demonstram que ambos tém possibilidade de
substituicdo ao Portland e boa durabilidade e comportamento mecénico
(DEVENTER et al., 2010).

Como a producdo de sistemas alcali-ativados baseia-se em
beneficios ambientais, como a substituicdo parcial do cimento Portland,
tem-se atribuido também a esse material a vantagem ambiental de
incorporar em sua matriz residuos, desde que isso seja viavel quimica e
logisticamente. Tornando-o assim um material diferente a cada regido de
acordo com os residuos disponiveis.

Um dos obstaculos que devem ser investigados para a aplicagéo
em escala industrial dos cimentos alcali-ativados é quanto a grande
magnitude das retracdes que ocorrem nesses sistemas (MASTALI et al.,
2018). Sendo que isso pode ocasionar fissuras e deformagdes no
concreto em pegas restringidas, o que facilita o ingresso de agentes
agressivos na matriz destes elementos, podendo chegar ao ponto do
comprometimento de estruturas de edificaces.

Com relagdo a retragdo em sistemas AA tem-se interesse no
entendimento dos mecanismos a algum tempo, onde Collins e Sanjayan
(2000) produziram um concreto com escéria alcali-ativada que obteve
uma retracdo por secagem trés vezes superior a do cimento Portland,
mesmo estes sendo dosados como concreto comum.

Sequencialmente, foram realizados varios outros trabalhos que
avaliaram o que possui influéncia na magnitude de diferentes tipos de
retragcdo, como a distribuicdo de poros do material, temperatura de cura,
microestrutura do produto da reacdo, umidade entre outros efeitos.

Muitos estudos vém relatando que a distribuic8o de poros possuli
influéncia no processo de auto-dessecacdo na retragdo, onde a maior
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por¢cdo de microporos provoca maiores tensdes capilares, acarretando
em maiores deformacdes (COLLINS e SANJAYAN, 2000; LEE et al.,
2014). Contudo, outros autores afirmam que a retragdo em sistema AA €
resultado de outros mecanismos, onde o0s sistemas que tiveram maiores
variagGes dimensionais foram os que possuiam menor volume de
microporos, justificando que uma reorganizacdo e polimerizacdo dos
géis aluminossilicatos sdo os verdadeiros responsaveis (MA e YE, 2015;
YE e RADLINSKA, 2016; FANG et al., 2018). Além disso, o tipo de
sistema possui grande influéncia nas retracdes, sendo que o material
precursor e ativador alcalino utilizados podem acarretar em menor grau
de reacdo, maior volume de &gua livre no sistema e consequentemente
em maiores retraces (HOJATI e RADLINSKA, 2017; MASTALI et
al., 2018).

Entretanto, a maioria das pesquisas tem investigado, em geral,
cimentos alcali-ativados de escoria de alto-forno e cinzas volantes (CV),
sendo que as caracteristicas e composicGes do material precursor tém
grande influéncia no desenvolvimento e mitigacdo de retracGes (YUAN
et al., 2014; MA e YE, 2015; SONG et al, 2016; YE e RADLINSKA,
2016; HOJATI e RADLINSKA, 2017).

Em estudos mais recentes realizados em sistemas alcali-ativados
a partir de residuos menos estudados, como cinza pesada e cinza de
casca de arroz, se teve que a argamassa produzida com 50% de CZP
apresentou retracdes duas vezes superiores as provenientes de apenas
CV e a amostra de controle com cimento Portland (XIE e
OZBAKKALOGLU, 2015). Tem-se também resultados em que o
produto de um sistema AA hibrido produzido a partir de CZP
apresentou retragdes por secagem inferiores as do produto produzido
apenas com CP. Ao incorporar CCA na mistura, com o intuito de
melhorar caracteristica auto adensavel da argamassa, mesmo que em
baixa porcentagem, teve-se aumento significativo das retragBes nos
sistemas (TAMBARA JUNIOR et al., 2018)

Considerando a necessidade de aplicagbes para esse tipo de
residuos menos utilizados, como CZP e CCA, sendo uma opcdo 0s
sistemas alcali-ativados, se faz necessaria uma abordagem sobre o
comportamento de retragdo nesse tipo de material. Considerando que
esta pode ser regida pela quantidade de agua livre no sistema e produtos
de reacdo formados, quanto pela maior propor¢do de micro poros
levando ao processo de auto-dessecacao.

Deste modo, a presente pesquisa teve como intuito avaliar essa
propriedade, capaz de influenciar na durabilidade do material, em
diferentes tipos de retragcBes, como quimica, autdgena e por secagem,
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sendo que esta Ultima foi avaliada para diferentes exposicGes de
umidade relativa de cura. Onde através dos resultados obtidos em
analises mecanicas e microestruturais tem-se o intuito de justificar os
parametros que governam a magnitude dessas retragdes.

1.1 JUSTIFICATIVA

Muitos estudos vém demonstrando o potencial de AA’s em
alcancar valores relativos as taxas de retracdo numa magnitude superior
aquelas encontradas em produtos a base de cimento Portland.

S&o variadas as abordagens de pesquisas em torno da retragcdo em
sistemas AA, 0s mais humerosos sao referentes a influéncia da variagéo
da concentracdo e tipo de ativadores alcalinos em sistemas a base de CV
em diferentes tipos de retragdes, quimica, autdgena e por secagem (MA
e YE, 2015; HOJATI e RADLINSKA, 2017). Assim como anélise da
retracdo por secagem em sistemas AA a base de escéria de alto-forno
com variacdo da umidade relativa de cura (YE e RADLINSKA, 2016).
Tem-se também estudos que analisaram a influéncia da microestrutura
na retracdo por secagem em sistemas AA de escdria de alto-forno
(YUAN et al., 2014). Além disso, tem-se estudos de retracdo por
secagem em sistemas & base de cinza pesada (XIE e
OZBAKKALOGLU, 2015) e métodos para reducdo da retracdo por
meio de cura interna em sistemas AA de escoria (SONG et al, 2016).

Um ponto bastante destacado nas pesquisas é sobre o rearranjo da
microestrutura desses materiais, que pode ser decorrente da
polimerizacdo, sendo este um dos efeitos que podem provocar essas
retracdes superiores, assim como a incorporagao de alcalis nos produtos
de reacdo (YUAN et al., 2014; MA e YE, 2015; YE e RADLINSKA,
2016).

Outra caracteristica importante que pode afetar a magnitude das
retracbes é a distribuicdo de poros dos AA’s, pois comparado ao
cimento Portland, algumas pesquisas apresentaram sistemas com
microestrutura mais refinada, com maior quantidade de micro e
mesoporos, 0 que de acordo com os autores tem afetado na magnitude
da retragcdo autdgena, por acarretar em maiores tensfes superficiais no
processo de auto-dessecacdo (COLLINS e SANJAYAN, 2000; LEE et
al., 2014).

A partir dos problemas que vem sendo levantados, é importante
analisar a variacdo dimensional em sistemas alcali-ativados para
alcangar o entendimento dos mecanismos que afetam e contribuem nos
valores elevados de retracdo, possibilitando assim o desenvolvimento de
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solucgdes para esse tipo de problema. E a partir disso, contribuir para
maior aprovacao de sistemas AA quanto a durabilidade, possibilitando
maior utilizacdo desse material, e consequentemente menor demanda de
cimento Portland.

Portanto, este estudo teve como finalidade analisar a relacdo da
microestrutura do sistema alcali-ativado com diferentes tipos de
retragcBes, como a quimica, autdgena e por secagem. Buscando respostas
sobre quais destes mecanismos de retracdo sdo mais afetados pela
microestrutura e identificando as reacGes que ocorrem nesse material
proposto.

1.2 OBJETIVOS
1.2.1 Objetivo geral

Avaliar mecanismos de retracdo dos sistemas alcali-ativados
hibridos, compostos por cinza pesada (CZP) e cinza de casca de arroz
(CCA).

1.2.2 Objetivos especificos

e Definir composi¢cBes dos sistemas AA com 0S precursores
residuais CCA e CZP;

e Auvaliar comportamento dos materiais alcali-ativados, com os
precursores residuais CZP e CCA, quanto a diferentes tipos de
retracdo, em fungdo de diferentes UR’s de cura: hidraulica,
autdgena e quimica;

e Relacionar as propriedades microestruturais e mineralogicas
com as varia¢Bes dimensionais do sistema AA,
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 CIMENTO ALCALI-ATIVADO
2.1.1 Historico

Ja a algum tempo tém-se discussdes sobre a utilizagcdo de
sistemas alcali-ativados nas civilizagbes antigas da Europa, como
Grécia, Egito e Roma, sendo que algumas dessas construcdes
antecederam a ascensdo do Império Romano e potencialmente
influenciaram a selecdo de materiais de construgdo. Davidovits propés
uma série de teorias detalhadas onde se sugere que os blocos das
piramides do Egito foram construidos a partir de materiais com quimica
semelhante & de alcali-ativagdo, sendo que outras pesquisas de andlise
de amostras retiradas das pirdmides mostram a presenca de silica amorfa
em sua composicdo (PROVIS et al., 2014).

O primeiro marco histérico registrado de producdo de cimentos
sem clinquer ¢é datado em 1940, quando Purdon conduziu um grande
estudo laboratorial com escéria e hidréxido de s6dio. Contudo, desde
1930 ja se tinha estudos de materiais cimenticios ativados com alcalis,
sendo que o primeiro a ser registrado foi o estudo de Kuhl com escoéria
ativada com solugéo de hidréxido de potassio (SHI et al., 2011).

Ainda na década de 40, Purdon relatou uma grande sensibilidade
dos sistemas alcali-ativados quanto as condi¢des de ativacdo e adicdo de
agua na mistura, ou seja, AA se mostram sensiveis a variacdo da solucdo
ativadora, e a partir disso foram realizados muitos estudos que
confirmaram essa afirmacdo. Nos dltimos anos grandes avancos foram
obtidos e a tecnologia desse tipo de cimento foi usada em significante
escala em trabalhos de infraestrutura na Europa, Américas e Asia
(JUENGER et al., 2011).

Em 1957 ja se teve um grande avanco quanto ao entendimento e
classificacdo de cimentos de aluminossilicatos sem célcio, por
Glukhovsky (SHI et al., 2011). Ele nomeou esse material como solo
cimento, e classificou em dois grupos de acordo com a composi¢éo
quimica, sendo o primeiro o sistema aglomerante alcalino Me,O-Al,O3—
SiO2-H20 e o segundo o sistema aglomerante alcalino terroso Me;O—
MO-AI;03-Si0O2-H;0, onde Me=Na, K.... ¢ M=Ca, Mg,...

Inicialmente, os estudos da época foram direcionados para o
segundo grupo classificado por Glukhovsky. Contudo ja no final dos
anos 70, Davidovits conduziu estudos misturando alcalis com caulinita,
calcario e dolomita, sendo que o produto formado foi denominado
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Geopolimero (por apresentar uma estrutura polimérica). A partir disso
tem-se uma linhagem forte de pesquisa sobre esses dois sistemas
aglomerantes, sendo que além das vantagens de baixo impacto
ambiental eles também demonstram boa performance mecénica e boa
durabilidade (VAN DEVENTER et al., 2010; SHI et al., 2011).

2.1.2 Classificacdes

O sistema alcali-ativado (AA) € caracterizado pela juncdo de dois
componentes, 0 material cimenticio, também conhecido como precursor,
e 0 ativador alcalino. Sendo que geralmente o componente responsavel
pela ativagdo sdo hidroxidos alcalinos e sais alcalinos, como NaOH,
KOH, NazSiOs, entre outros. Como precursor, pode-se utilizar materiais
gue apresentem em sua composicdo quantidades consideraveis de silica
e alumina, também podendo conter calcio, entretanto 0 mais importante
é que a estrutura desse material se encontre em estado amorfo. Entre os
materiais utilizados como precursores estdo escoria de alto-forno, cinza
volante, metacaulim, cinza pesada, e outros variados tipos de residuos e
subprodutos industriais (SHI et al., 2011; JUENGER et al., 2011).

Com o intuito de difundir informacdes em larga escala para o
mundo sobre as tecnologias do cimento alcali-ativado, em 2007 o
comité técnico RILEM (TC 224 — AAM) comegou a reunir e resumir
experiéncias sobre esse tipo de material, em estudos em pastas de
cimento, argamassas, concretos, estruturas, procedimentos de teste,
durabilidade, dentre outras, tendo como objetivo desenvolver
recomendaces basicas e especificacdes para introduzir esse material no
mercado com condicbes de competir com o cimento Portland
(PALOMO et al., 2014).

Uma classificacdo de cimentos alcali-ativados quanto ao material
precursor utilizado foi dada por Shi et al. (2011), onde se fez uma
divisdo em cinco grupos:

— Cimento de escéria alcali-ativada;

— Cimento de pozolana alcali-ativada: cinza volante,
pozolana natural, metacaulim;

— Cimento de cal com pozolana/escoria alcali-ativado:
mistura de cal com algum tipo de pozolana ou escéria,
muito utilizado antes da descoberta do Portland;

— Cimento alcali-ativado misturado com Cimento célcio
aluminoso;
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— Cimento hibrido: mistura de materiais que contenham a
porcentagem de CaO, SiO, e AlLO; > 20%. S&o
divididos em dois grupos, o primeiro grupo sendo a
mistura de adi¢cbes minerais (>70%) com o clinquer do
cimento Portland, como clinquer + escoéria ou clinquer +
cinza volante. E o segundo grupo se baseiam em
misturas sem o conteldo de clinquer Portland, como
escaria + cinza volante (PALOMO et al., 2014);

Essa grande variabilidade em tipos de materiais precursores, que
também podem ser chamados de materiais cimenticios suplementares
(SCM), é um desafio para aplicacdo em escala industrial desse tipo de
material. 1sso ocorre por cada SCM’s possuir caracteristicas préprias
que influenciam fortemente no tipo de cura que deve ser adotado para a
producdo de cimento alcali-ativados, além da quantidade necesséria de
ativador alcalino, diferentes métodos de processamento e até variagdo do
projeto de mistura (MEHTA e SADDIQUE, 2016).

Decorrente disto sdo realizadas subdivisbes no cimento alcali-
ativado para distinguir os mecanismos das reacfes e estruturacdo dos
produtos formados. Uma das subdivisfes foi elaborada por VAN
DEVENTER et al. (2010), como apresentada na figura 1.

Figura 1 — Subdivis@es do sistemas AA’s em fungéo ao contetido de Ca e Al
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" Calcio sulfo-
aluminoso
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/ Materiais Alcali-ativados \
|

Polimeros
Inorganicos

Aumento no contetdo de Ca

Aumento no contudo de Al

Fonte: Adaptado de VAN DEVENTER et al., 2010.
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Segundo os autores, materiais alcali-ativados englobam os grupos
de polimeros inorganicos e Geopolimeros, sendo que o0 primeiro se
refere a materiais que apresentem como produtos da primeira fase de
reacdo uma rede desordenada de silicatos com maior relagdo (SiO; +
Al;O3)/(CaO + Na20), o que acarreta em maior predominéncia de
ligacdes do tipo Q% e Q% como exemplo se tem cimentos com misturas
de escéria com cinza volante, ou uma cinza volante com alto ou médio
teor de célcio, tais ligacdes sdo identificadas pela técnica de RMN
(Ressonancia Magnética Nuclear).

Sendo o Geopolimero um grupo subsequente aos polimeros
inorganicos, este leva consigo as mesmas caracteristicas. Além disso,
apresenta como produto de sua reacdo predominantemente
aluminossilicatos com estrutura bem coordenada que apresenta em sua
grande maioria ligacdes do tipo Q* A nomenclatura deste material foi
relacionada & semelhanca com a sintese dos polimeros orgénicos de
condensacdo dado as caracteristicas hidrotermais de partida.

A estrutura do geopolimero é constituida de uma malha
tridimensional com atomos de silica (SiO4) e alumina (AlO4) se
intercalando e compartilhando todos os 4&tomos de oxigénio disponiveis.
A nomenclatura poli-sialato, abreviacdo de silica-oxido-aluminato, foi
proposta por Davidovits, sendo que o déficit de carga gerado por essa
estrutura é compensado pelos cations Na*, K*, Li*, Mg**, Ca**, H3O",
entre outros. A figura 2 é uma representacdo grafica desse processo
(DAVIDOVITS, 1994; PINTO, 2004).



31

Figura 2 — Representacéo gréfica da estrutura geopolimérica
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\
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Fonte: PINTO, 2004.

Provis et al., 2015, confirmam que a nanoestrutura de materiais
alcali-ativados é fortemente dependente do conteldo de célcio presente
na composicdo quimica do material precursor utilizado. Sendo que, em
um material com alto teor de célcio, como a escéria de alto-forno, o
produto que geralmente se forma na primeira fase é o aluminossilicato
de calcio hidratado (C-A-S-H), um gel com fases em estrutura amorfa e
parcialmente cristalina, com estrutura similar a uma tobermorita
(maioria Q2, com alguns Q! e Q3), baixa relagdo Ca/Si comparado ao gel
formado pela hidratacdo do Portland. J4 em sistemas com baixo teor de
calcio, como cinzas volantes e metacaulim, o gel geralmente formado é
um aluminossilicato alcalino (N-A-S-H), com estrutura similar as
zeblitas (Q*), esse gel possui pouca quantidade de &gua ligada
quimicamente, e decorrente disto alguns pesquisadores defendem a
hipotese que ele deveria ser denominado N-A-S-(H) (PROVIS et al.,
2014; JUENGER et al., 2011).
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Algumas fases cristalinas como hidrotalcita e ze6litas podem
fazer parte das fases secundarias de reacdo dos sistemas AA, e sua
formagdo é fortemente influenciada pelo tipo de ativador alcalino
utilizado. Ativadores baseados em carbonato geralmente formam
hidrotalcita, particularmente quando a escOria é rica em magnésio,
enquanto ativadores baseados em hidroxidos geralmente formam
zellitas em sua fase cristalina. J& os produtos secundarios formados por
cimentos ativados com silicatos, variam de acordo com o médulo de
silica (SiO2/Na;O) do ativador e com a mineralogia do material
precursor (JUENGER et al., 2011).

2.1.3 Mecanismos em AA’s com alto teor de calcio

O material precursor mais utilizado em sistemas com alto teor de
célcio (35-40%) é a escoria de alto-forno, sendo que esta € um
subproduto proveniente da producao de ferro gusa, composta por 6xidos
acidos (SiO; e Alz03) e dxidos basicos (CaO e MgQO) que passa por um
processo de fundi¢do em altas temperaturas (1600°C) e em sequéncia €
resfriada bruscamente (800°C). Esse processo de reducdo de
temperatura é o responsavel por sua estrutura amorfa (90-95%) e possui
grande influéncia em sua reatividade, além de sua composi¢do quimica
(PALOMO et al., 2014).

O desenvolvimento da estrutura de AA com alto teor de calcio se
inicia com a dissolugdo das particulas do material precursor através do
alto pH da solucéo ativadora, seguido pela nucleacdo e crescimento das
fases solidas iniciais, interacdo e mecanismos obrigatdrios nas fronteiras
das fases formadas, reacdes progressivas através da dindmica quimica de
equilibrio e difusdo de espécies reativas atraves da formacéo de produtos
com avancado tempo de cura. Esse processo pode ser melhor
visualizado no esquema da figura 3 (PROVIS et al., 2015).
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Figura 3 — Mecanismos da rea¢do de AA’s com alto teor de célcio

Solucdo Alcalina C-S-H C-S-H externo
estrutura

. OH- .
Escoria de alto-forno [ C-S-H interno

Fonte: Adaptado de PALOMO et al., 2014.

Puertas et al. (2011) analisaram as diferengas de composicao e
estrutura entre o C-S-H formado por Portland e do C-A-S-H formado
por AA com dois tipos de ativador alcalino, NaOH e silicato de sédio.
Com relagdo a estrutura formada, o produto resultante da hidratacdo do
Portland se caracteriza como uma estrutura em forma de cadeia, com
baixo conteudo de Al e baixa relacio > Q%/Q*, e um comprimento médio
de cadeia de trés a cinco tetraedros. No AA produzido a partir de uma
solugdo de NaOH o C-A-S-H formado contém Al em sua composi¢éo
(em posicdes de ponte) e alto contetido de Q?(1Al), baixas porcentagens
de Q3, comprimento médio de cadeia de nove tetraedros e alta relacéo
Y Q%/Q. Ja para o C-A-S-H formado pelo AA com silicato de sédio
como ativador, teve-se alta porcentagem de Al em posicdes tetraédricas,
alta relacdo Y Q%Q! e alto contetido de Q3 e um comprimento médio de
cadeia em torno de 11 tetraedros. A presenca de Q* no gel do AA indica
gue as cadeias de gel se entrelagam com a formag&o de estrutura laminar
em algumas areas.

Foi observado também que este gel contém em sua estrutura a
incorporacéo de &lcalis (geralmente Na). O mecanismo de incorporagdo
de lcalis na estrutura do C-A-S-H pode se dar pela neutralizacdo dos
grupos &cidos Si-OH, geralmente para géis com baixa relacdo Ca/Si.
Para relacdo Ca/Si elevada pode ocorrer a troca dos cations Na* e Ca*.

Decorrente desta incorporacédo, alguns autores nomeiam esse gel
como C-(N)-A-S-H. A partir disso, se tem que varios mecanismos
podem operar separados ou a0 mesmo tempo para influenciar a absorgéo
de ions alcalinos (PROVIS et al., 2015; PALOMO et al., 2014).
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2.1.4 Mecanismos em AA’s com baixo teor de célcio

Cinza volante e metacaulim sdo os materiais precursores, com
baixo teor de calcio, mais utilizados em ativagdes alcalinas, sendo que o
metacaulim é pouco utilizado pela industria devido seu alto custo, e a
cinza volante é um subproduto das termoelétricas.

Em 1994 Glukhovsky prop0s trés estagios, bem distintos, para a
ativacdo alcalina de aluminosilicatos, baseado em termos postulados
para a sintese de zedlitas, (a) destruicdo-coagulacdo; (b) coagulacao-
condensacdo e (c) condensacgéo-cristalizacdo (PALOMO, 2014).

Alguns anos depois, Ferndndez-Jiménez e Palomo, 2005,
propuseram um modelo grafico do desenvolvimento da microestrutura
destes cimentos &lcali-ativados com baixo teor de célcio.

O primeiro passo proposto por eles se d& pela dissolu¢do do
material precursor em estado vitreo/amorfo quando este entra em
contado com uma solugdo alcalina (pH>10). Com isso os silicatos e
aluminatos sdo liberados, provavelmente em mondémeros. Com a
aglutinacdo dessas pequenas moléculas para formacdo de grandes
moléculas ocorre a precipitacdo e formacdo do gel, sendo que este
apresenta um menor grau de ordenacdo estrutural. Nessa etapa, 0sS
tetraedros de Si e Al se ligam para formar quatro unidades secundarias
de tetraedros onde predominam ligagdes do tipo Q* (4Al). Os cétions
gue neutralizam a carga elétrica dos tetraedros de silica e alumina ficam
posicionados nas lacunas da estrutura. Também é importante salientar
gue neste estagio, o gel apresenta uma maior concentragdo de alumina, e
isso pode ser atribuida a mais rapida dissolucdo desta quando
comparado a da silica, devido as ligagdes Al-O serem mais fracas do
gue as Si-O.

Decorrente disso, quando a dissolucdo dos grupos de Si-O se
torna maior, ocorre a evolucdo do Gel 1 (fase rica em Al) para o Gel 2
(fase rica em Si). A partir de analises de RMN observou-se um declinio
nas ligacdes do tipo Q*(4Al), e se deu uma maior intensidade de sinais
com a presenca de estruturas mais fechadas e condensadas [Q*(3Al) e
Q*(2Al)]. A partir disso tem-se uma maior polimerizacéo da estrutura, e
0 aumento da relagdo Si/Al contribui para propriedades mecanicas dos
géis de aluminossilicato formado.

Todo esse processo de ordenacdo tridimensional ocorre a nivel
atbmico e manomeétrico, sendo que a nivel microestrutural o que se pode
observar é que o produto resultante da principal reacdo é um gel de
aluminossilicato alcalino amorfo (N-A-S-H), cuja composic¢do quimica €
dependente do material precursor e do ativador alcalino (FERNANDEZ-
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JIMENEZ et al., 2005; SHI et al., 2011). Conforme pode-se observar na
figura 4.

Figura 4 — Mecanismos de rea¢do de AA’s com baixo teor de calcio
on B
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Fonte: Adaptado de SHI et al., 2011.

Os produtos secundarios formados fazem parte do grupo das
zellitas, sendo que estudos recentes tém demonstrado que o gel do tipo
N-A-S-H e os produtos secundarios séo significativamente influenciados
pelo regime e tempo de cura (PALOMO et al., 2014).

2.1.5 Mecanismos em cimentos hibridos

Estudos avaliam compatibilidade entre géis resultantes das
reacOes, C-S-H (produto resultante da hidratacdo do cimento Portland) e
N-A-S-H (produto da Alcali-ativacdo de material aluminossilicoso).
Tem-se avaliado que o que mais influéncia na quantidade desses
produtos séo as relagGes Ca/Si e Si/Al e o0 pH da solugéo. A presenga de
médio-alto conteldo de calcio leva a formagdo de C-A-S-H e uma
grande presenca de alumina e silica favorece a formacédo de (C, N)-A-S-
H (SHI et al., 2011). Tem-se também que uma solucdo ativadora
levemente alcalina (2M NaOH) o produto que mais prevalece é o C-S-



36

H, enquanto que em solucgdes altamente basicas (10M NaOH) o gel em
maior quantidade é o N-A-S-H (PALOMO et al., 2014).

Em estudos da reagdo de AA’s de cinza volante com escoria de
alto-forno, foram obtidos dois produtos diferentes. O principal produto
da reacdo é proveniente da escoria, sendo um silicato de célcio hidratado
com baixa cristalinidade, rico em Al, que também apresenta Na em sua
estrutura. As cadeias lineares de tetraedros de silica sdo ligadas com
camadas centrais de Ca-O. J4 o produto reativo proveniente da cinza
volante foi um aluminossilicato alcalino com estrutura 3D [Q*(3Al)]
(PUERTAS e FERNANDES-JIMENEZ, 2003).

Contudo, estudos vém demonstrando que a precipitacdo desses
dois géis ndo ocorre de forma isolada, mas que existe uma interacdo
entre eles que altera suas estruturas e composi¢des ao longo do
processo. Tem-se que o0 alto pH e a presenca de Al na fase aquosa tem
efeito significativo na estrutura e composicéo do gel de C-S-H, além de
gue a presenca de calcio modifica o tipo de gel proveniente de alcali-
ativacdo do aluminossilicato, onde o sodio é parcialmente substituido
pelo Ca, formando assim o (N, C)-A-S-H (GARCIA-LODEIRO et al.,
2011; PALOMO et al., 2014).

A partir disso, Garcia-Lodeiro et al., 2013, propuseram um
modelo esquematico dos processos que ocorrem na estruturacdo desses
géis que explica sua interacdo. Este modelo foi baseado em uma mistura
de cimento Portland (30%) com cinza volante (70%) e ativador alcalino
(NaOH + silicato de sédio), conforme segue na figura 5.



Figura 5 — Mecanismos de reagdo de cimentos hibridos
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O estagio A condiz com o inicio do processo, onde se tem a
dissolucdo das fases de aluminossilicato e silicato de calcio em solugédo
alcalina, e se d& a saturagdo com ions de célcio e silicato ao redor das
particulas de cimento e silicato e aluminio em volta das particulas de
cinza volante. No estadgio B se tem a precipitacdo dos géis N-A-S-H
(Si/Al ~ 1, gel 1) e C-S-H, e ja no estadgio C com a maior dissolucdo de
Si-O se tem a formacdo do N-A-S-H (Si/Al ~ 2; gel 2) e no C-S-H a
absorcéo de Si aumenta a polimerizag&o do gel.

A partir do estagio D iniciam as interacdes entre os géis, onde 0s
fons Ca?* que ndo estdo ligados ao C-S-H, interagem com o N-A-S-H,
formando assim o (N, C)-A-S-H. Similarmente, o C-S-H se liga com 0s
fons de aluminio, preferencialmente em posicGes de ponte, dando
origem ao C-A-S-H. Esta é a situacdo que prevalece em cimentos
hibridos até os 28 dias.

O estagio E demonstra a situagcdo do cimento hibrido apds um
ano, onde ainda se tem ions de célcio disponiveis na matriz para
interagir com o (N, C)-A-S-H. Os efeitos causados pelo Ca?*, para
formacéo de Si-O-Ca, provocam a distorcdo das ligagbes Si-O-Al, as
induzindo ao estresse e provocando uma ruptura destas. Com isso, o gel
N-A-S-H perde aluminio e se torna menos polimerizado, assim como o
C-A-S-H formado.

Ao mesmo tempo, 0 C-A-S-H continua se ligando com mais ions
de silica e alumina em posi¢fes de ponte. Ainda depois de anos este
sistema ndo entra em equilibrio, sendo possivel a presenca de fases ndo
reagidas de cinza volante e particulas de cimento, atuando na matriz
como fases secundéarias (GARCIA-LODEIRO et al., 2013).

2.1.6 Relagdes molares em sistemas Alcali-ativados

As relacbes molares entre 0s principais compostos quimicos
encontrados nos sistemas alcali-ativados sdo alguns dos fatores que
influenciam nas caracteristicas desses produtos, como na resisténcia
mecanica e distribui¢do de poros.

A relacdo molar Si/Al é umas das mais importantes, sendo esta
composta pelos principais elementos dos sistemas AA com baixo teor de
célcio, geopolimeros, que promovem a formacao do gel N-A-S-H. Tem-
se que essa relacdo ndo deve ser inferior a 1, pois a formacdo de
tetraedros de alumina acarretariam em repulsdo eletrostatica. Onde as
menores relagbes Si/Al promovem a formacdo de estruturas
tridimensionais mais comuns, semelhante a zedlitas. Contudo essa
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relacdo pode alcancar valores muito elevados, de acordo com o material
precursor utilizado, o que acarreta em sistemas com liga¢6es poliméricas
muito extensas (PINTO, 2004)

Como ja se viu, quanto maior a proporcao de silica maior deveria
ser o desempenho desse material, pois as ligacbes do Si-O-Si
apresentam maior resisténcia comparada as de Si-O-Al ou Al-O-Al.
Contudo, outros mecanismos atuam nesse processo, acarretando que o
melhor desempenho ocorra em relagdes Si/Al intermedidrias, entre 1,7 a
2,2 (DAVIDOVITS, 1982).

Esse fator também tem influéncia na distribuicdo de poros dos
sistemas, onde maiores relacdes Si/Al propiciam a formag&o de sistemas
mais homogéneos, decorrente da menor reorganizacdo do gel antes do
endurecimento, com isso tem-se uma distribuicdo de poros na ordem de
5 a 10 nm. Enquanto baixas relagdes Si/Al acarretam em sistemas com
poros de dimensBes maiores e mais interconectados (DUXSON et al.,
2005).

Outra relagdo molar importante é a Na/Al, onde o Na* pode ser
incorporado a estrutura do gel para balancear a carga do Al®*, onde a
relacdo ideal seria um. Quando esse valor se apresenta maior que o
ideal, pode ocasionar em eflorescéncia devido ao sodio livre, ja quando
essa relagdo é inferior ao ideal pode-se ter uma dissolugdo incompleta
do material precursor (LAHOTI et al., 2017).

Davidovits, 1982, também recomenda que as relacdo mais ligadas
aos ativadores alcalino Na)O/SiO, fique entre 0,20 a 0,48 e que
H>0O/Na2O entre 10 a 25.

2.2 MATERIAIS PRECURSORES

S&o indmeros os estudos com cimento alcali-ativado atualmente,
e sdo utilizados diversos tipos de materiais precursores, sendo que a
maior parte se baseia na aplicacdo da escoria de alto-forno e cinza
volante. Porém muitos outros residuos, ricos em silica e/ou alumina com
potencial amorfo, que ndo possuem uma aplicacdo direta vém sendo
testados para a aplicagao nesse tipo de cimento.

2.2.1 Cinza Pesada
A Cinza pesada (CZP) é um subproduto da combustdo do carvédo

para geragdo de energia elétrica ou vapor. Esta € coletada do fundo dos
fornos, ao contrario da cinza volante (CV) que é coletada no topo. A
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diferenca entre esses dois tipos de cinza pode ser vislumbrada no
formato e tamanho dos grdos e na porcentagem de material amorfo,
onde a CV tente a apresentar graos mais finos e esféricos e com maior
porcentagem de material amorfo. J& a CZP possui grdos maiores e mais
angulares, com maior porosidade e superficie irregular (PROVIS et al.,
2015).

Além disso, quando em contato com o cimento Portland a cinza
pesada apresenta pozolanicidade apenas apds 28 dias, sendo que a
moagem pode melhorar esse desempenho, possibilitando assim que seja
utilizada como adigdo nesse tipo de material comercializado. A
porcentagem gerada destes dois residuos varia de acordo com o tipo de
forno, variando em uma propor¢do de 80%-60% de cinza volante para
40%-20% de cinza pesada (PACHECO-TORGAL et al., 2015,
CHERIAF et al., 1999).

Apesar de apresentar caracteristicas menos reativas do que a
cinza volante, a cinza pesada tem sido estudada em cimentos alcali-
ativados. Isto é decorrente do fato deste residuo geralmente ndo ser
aceito como adi¢do no cimento Portland, devido a sua baixa reatividade
e contetdo significativo de metais pesados. Entretanto, com a
combinacdo de suas caracteristicas e com a possibilidade de um pré-
tratamento, esse residuo tem apresentado resultados satisfatérios em
sistemas  élcali-ativados (PROVIS et al, 2015; XIE e
OZBAKKALOGLU, 2015).

Alguns estudos com resultados satisfatorios sobre geopolimeros
de CZP foram realizados na Tailandia, onde com relacdes de silicato de
sodio por hidroxido de sddio de 1,5, concentracdo de 5, 10 e 15 M de
NaOH e cura térmica de 65°C e 75°C por 48 horas (CHINDAPRASIRT
et al., 2009; SATHONSAOWAPHAK et al., 2009; CHOTETANORM
etal., 2013).

Topgu e Toprak, 2011, realizaram um estudo onde obtiveram
melhores resultados para um geopolimero de cinza pesada com cura
Umida a temperatura ambiente do que com uma cura térmica com baixa
umidade relativa. Para alcancar esses resultados satisfatorios, foi
Necessario que a cinza passasse por um processo de moagem para
aumentar a sua area de superficie especifica de 930 cm?/g para 4100
cm/g.

Tém-se também registros da producdo de cimento alcali-ativado
hibrido, ou seja, um alto percentual de cinza pesada misturada com uma
pequena quantidade de cimento Portland e ativador alcalino. Onde
foram avaliados os produtos de hidratacdo gerados por este sistema,
sendo estes 0 C-S-H, C-A-S-H e N-A-S-H (DONATELLO et al., 2014).
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2.2.2 Cinza de Casca de Arroz

Cinza de casca de arroz (CCA) é gerada a partir da queima da
casca de arroz, um residuo agroindustrial, usualmente aplicado como
fonte de energia. Apresenta uma composicao de silica superior a 80%,
com pequenas proporgdes de impurezas, como Fe.03, K20, Ca0, entre
outros. Esta silica pode se apresentar de forma amorfa ou cristalina,
sendo que a porcdo amorfa é a parte reativa desse material. Devido a
essa grande porcao de silica, a CCA ja é amplamente empregada como
pozolana em adicdo no cimento Portland. Para ser utilizada como
material precursor na alcali-ativacdo necessita de uma fonte secundaria
de alumina para possibilitar a formacao dos produtos das reac¢des (C-A-
S-H e N-A-S-H) (PROVIS et al., 2015; RATTANASAK et al., 2010).

Em estudos realizados com composi¢fes de CV com CCA, tem-
se que relagdes SiO2/Al,03 muito altas resultam em dificuldades para
ganho de resisténcia mecénica, tendo-se que uma relacdo ideal seria de
aproximadamente 3 a 4. Em uma destas pesquisas para se obter a
relacdo molar de silica alumina ideal resultou em uma proporcdo de
30% de cinza de casca de arroz e 70% de cinza volante. Outro fato
observado foi que para esses tipos de sistema necessita-se de altas
temperaturas de cura, em torno de 80°C (DETPHAN e
CHINDAPRASIRT, 2009; NAZARI et al., 2011).

Em estudos com alto teor de cinza de casca de arroz tem sido
adotadas medidas para incorporagdo de alumina no sistema, seja com
Al(OH)3 ou NaAlO,. Para a producdo a partir do aluminato de sddio
como ativador alcalino, chegando assim com uma relagdo SiO2/Al,O3 de
3,5 e cura térmica de 80 °C, obteve-se resisténcia mecénica de
aproximadamente 30 MPa com um dia de cura (STURM et al., 2016).

Ja com a incorporacgdo de hidréxido de aluminio no teor de 10%
obteve-se 0 melhor desempenho com a ativacdo a partir de 10 M de
NaOH e relacdo de Silicato de Sddio para NaOH de 1,5. Entretanto, as
amostras se mostraram instaveis quando em contato com 4agua,
apresentando  desintegracdo, para resolver esse problema o0s
pesquisadores adotaram a incorporacao de 1% em massa de 4cido bérico
e temperatura de cura de 115 °C (RATTANASAK et al., 2010).

Outra aplicacdo que vem sendo bastante avaliada para a aplicagéo
da cinza de casca de arroz é a sua sintetizacdo para utilizar como
ativador alcalino, assim como o silicato de sodio. Bernal et al., 2012,
comprovou a possibilidade desta aplicacdo ao comparar o desempenho
quanto a resisténcia & compressdo e microestrurura de geopolimeros
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produzidos com variados ativadores alcalinos, 0 mais comumente
utilizado silicato de sodio, e também uma fonte de silica amorfa
sintetizada (silica ativa), para se comparar com o residuo (CCA)
sintetizado.

2.3 RETRACAO EM MATERIAIS CIMENTICIOS

DeformacGes e fissuras sdo problemas conhecidos e procupantes
guanto a deterioracdo de estruturas e patologias estéticas causadas tanto
em concretos quanto em argamassas. As retracBes decorrentes da pasta
do cimento podem ser responsaveis quando ocorrem em pecas com
restricbes de deformacgdes, ocasionando em tensbes e fissuras,
prejudicando assim durabilidade de uma edificacdo, facilitanto o acesso
ao interior das pecas de agentes agressivos, como ions corrosivos.

A retracdo em materiais cimenticios, como concretos e
argamassas, geralmente, é resultante de retracdes que ocorrem na pasta
de cimento, e estas sdo deformagbes lineares e volumétricas
independentes de acfes externas, como 0 carregamento em estruturas,
variacdo de temperatura do meio ou ataque de CO-. Este fendmeno esta
intimamente ligado com a umidade relativa do meio ambiente e da pasta
de cimento, sendo gerado pelo deslocamento de &gua nos poros
capilares e nos poros de gel (JUENGER e JENNINGS, 2002; WALLAH
e HARDJITO, 2015).

Os poros de pastas de cimento geralmente sdo preenchidos com
moléculas de &gua, devido a grande variacdo de tamanho de poros e
permeabilidade destes. Tem-se uma ampla classificacdo de &gua
presente nas pastas de cimento levando em conta a dificuldade ou
facilidade de sua remocdo, como pode-se acompanhar a seguir segundo
classificacGes de Mehta e Monteiro, 2006:

A Agua Capilar esta presente em poros maiores, chamados
macroporos, com dimensdes superiores a 50 nm, € o volume de agua
livre da influéncia de forcas de atracdo exercidas por superficies sélidas.
Sua remocdo ndo acarretard em variacfes de volume. Devido a isso,
também é conhecida como &gua livre. Existe também a &gua retida por
capilares menores (5 a 50 nm), sendo que esta pode acarretar em
retracBes no sistema devido a sua liberacdo.

Agua Adsorvida fica proxima a superficie dos solidos, sendo
assim, é sujeita a forcas de atracéo, e suas moléculas ficam fisicamente
adsorvidas na superficie dos solidos da pasta. Uma porcdo dessa agua
pode ser perdida por secagem em umidades relativas inferiores a 30%,
sendo assim uma das responsaveis pela retracdo da pasta por secagem.
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Agua Interlamelar fica associada & estrutura do C-S-H ou outros
produtos da reacdo (C-A-S-H, N-A-S-H), ou seja, esta ocupa espagos
entre as camadas internas dos produtos de hidratacdo. Esse tipo de agua
sO é perdida em umidades relativas inferiores a 11%, sendo que sua
perda leva a retragdes consideraveis na estrutura dos produtos de reacéo.

Agua quimicamente combinada é uma parte integrante da
estrutura de produtos hidratados do cimento, essa dgua sé é perdida pela
decomposicdos dos produtos de hidratagdo em temperatura superiores a
100 °C.

2.3.1 Forcas atuantes na retracgéo

O deslocamento de cada tipo de agua resulta em mecanismos
variados que acarretam na contracdo da pasta de cimento decorrente de
tensBes geradas na matriz de poros. Os principais mecanismos propostos
pela bibliografia sdo os seguintes:

Tensdo Superficial: é decorrente do desequilibrio de forgas na
superficie do material devido a cargas ndo neutralizadas presentes na
interface, sendo que a neutralizacdo pode ocorrer pela adsor¢do de uma
camada fina de agua na superficie do sélido.

Como materiais cimenticios possuem uma grande area especifica
em sua estrutura devido a formacdo e disposicdos dos produtos da
reacdo do cimento, se tem muitas interfaces sélido-liquido. Quando esse
material poroso é submetido a umidades relativas abaixo de 40%, ocorre
uma secagem progressiva destas camadas de agua adsorvida, e isso
acarreta em um aumento da tensdo superficial entre dgua e a superficie
s6lida. Este aumento na tensdo superficial acarreta em uma compressao
da superficie solida e isso leva a uma contragdo, o que devido a grande
area superficial leva a uma retracdo macroscopica significativa (LURA,
2003).

Tensdo Capilar: ocorre na regido de poros capilares (mesoporos)
parcialmente preenchidos com &gua, onde a variacdo do raio de
meniscos ar-agua acarreta em tensdo capilar. O menisco pode ser
formado pela perda de umidade da matriz interna da pasta de cimento
para 0 ambiente, ou para as rea¢fes de hidratacdo dos grdo de cimento
anidros. A diminuigdo no raio destes meniscos acarreta no aumento da
pressdo capilar, sendo que isso leva ao aumento das forgas de atragdo
entre as particulas levando assim a retragdo do material.
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Pressdo de Separacdo: Como existe uma variagcdo entre a
distancia das superficies dos sélidos nos poros do material, tem-se que a
pressdo de separacdo é uma tensdo normal que ocorre nas secGes mais
estreitas entre os sélidos, sendo que esta impede a aproximagdo entre
essas camadas, conforme pode ser vizualizado na figura 6, chamada por
camada adsorvida confinada. Quando ocorre variacdo da umidade
relativa interna da matriz, a camada de agua adsorvida é reduzida. Isso
resulta na reducdo da pressdo de separacdo o que leva a retracdo do
concreto.

Figura 6 — Mecanismos de adsor¢do de agua em um capilar de pasta de cimento
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Fonte: BAZANTE, 1972 apud MELO NETO, 2008.

Movimento da agua intercamadas: o contato intimo da agua
intercamadas com a superficie solida e a tortuosidade que esta provoca
em seu deslocamento necessita de um alto gradiente de energia
hidroscdpica para ocorrer. Com isso, esse fendmeno de deslocamento
acarreta em retraces com magnitudes significativas.

Com isso, se tem que as retracdes em sua maioria sdo resultantes
pelo deslocamento da agua na estruturacdo dos poros do material, sejam
esses macro, meso ou microporos. Esse descolamento pode ocorrer
devido a necessidade de equilibrio da umidade relativa no interior do
material com o exterior, ou pelo processo de consumo de dgua para as
reacOes do cimento. Também é conhecimento comum que as retracfes
podem ocorrer no estado plastico ou endurecido, e que estas podem ser
reversiveis ou inreversiveis. Sendo que esta (ltima classificacdo se
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baseia no processo de recuperacdo volumétrica através da molhagem da
peca apds o processo de retracdo, chamada de retracao reversivel, onde a
retracdo irriversivel seria a parcela da deformacéo que permaneceu apds
a molhagem (JUENGER e JENNINGS, 2002).

A partir disso, se tem uma classificacdo sobre os tipos de
retragcBes decorrentes do deslocamento de dgua e reacdes de hidratacdo
da pasta de cimento, sendo que estes sdo estudos reconhecidos em
materiais produzidos com cimento Portland:

2.3.2 Retracdo plastica

Perda de &gua por evaporacao da superficie do concreto ainda em
estado plastico. Sua intensidade € influenciada pela temperatura,
umidade relativa do ambiente e velocidade do vento. Esse tipo de
retracdo aumenta quanto maior for o consumo de cimento no concreto e
guanto menor for a relagdo agua/cimento (NEVILLE, 1997).

2.3.3 Retracgdo quimica

A variacdo do volume da pasta de cimento, nas primeiras idades,
decorrente da diminui¢do dimensional em razdo do volume de produtos
hidratados do cimento Portland ser inferior ao volume de produtos
anidros, também conhecida por contracdo de Le Chatelier, autor da
descoberta do fendmeno. Ou seja, é a redugdo absoluta do volume
interno, descontando-se também o volume formado pelos vazios nesse
calculo (WU et al., 2017).

A retracdo quimica por si s6 ndo causa variagdes de volume
macroscaopica para 0 concreto ou pastas de cimento, entretanto, é uma
das forcas motrizes da retracdo autdégena, sendo que esta representa a
variacdo externa do volume do concreto (TAZAWA et al., 1995).

Na figura 7 a seguir pode-se observar a comparagdo entre
retracdo quimica e autégena decorrentes da hidratacdo do cimento e seus
estagios no desenvolvimento de pega.
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Flgura 7- IIustragao sobre relagdo entre retragdo quimica e autégena

Retracdo A Retragéo
imica 2 > Autogena =
Qu . autégena (pré-pega) (redugio de Relfra?ao
\alle 8ot 2 Quimica
Retraéio Autégena | volume (reduciio
aparente) de

(depois da pega) ¥

volume
absoluto)

Pasta assim Pasta Pasta Pasta
que moldada Inicio de pega Final de pega  Final de pega

Fonte: Adaptado de WU et al., 2017.

2.3.4 Retragdo autdgena

Deformacdo durante o processo de hidratagdo sem que ocorra
trocas de umidade com o ambiente externo, ocorre devido a remocéao da
agua dos poros capilares pela hidratacdo dos graos de cimento anidros,
um processo conhecido com auto-secagem ou auto-dessecagdo
(NEVILLE, 1997). E um processo comum em materiais de alto
desempenho, com a/c < 0.35 - 0,38.

Como ja se sabe, a hidratacdo do cimento Portland é
acompanhada da retracdo quimica, sendo que a pasta no estado pléastico
ndo é capaz de sustentar os vazios internos criados por esta. Entéo,
guando comeca a formacéao dos primeiros caminhos sélidos, no inicio de
pega, a rigidez aumenta e bolhas de gas comegam a nuclear e crescer
nos poros maiores, isso provoca a formagdo de meniscos que promovem
tensdes de tragdo no fluido dos poros.

Com a queda da umidade relativa dentro dos poros, ocorre uma
alteragdo na espessura da camada adsorvida nas superficies sélidas, e
isso é acompanhado de mudancas na tensdo superficial dos solidos e na
pressdo da agua adsorvida nesses poros. Como nessa fase da hidratacéo,
a rigidez da pasta é baixa e o comportamento viscoso bastante
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pronunciado, a menor tensdo que atua no sistema resulta em grandes
deformacGes (LURA et al, 2003).

2.3.5 Retracéo hidraulica

Também conhecida como retracdo por secagem, baseia-se na
variacdo volumétrica decorrente da perda de dgua adsorvida no estado
endurecido. Parte desta variacdo € irreversivel, sendo diferente das
variagOes volumétricas ocasionadas pela mudanca de umidade em
ambientes expostos a condi¢des secas e Umidas, que seria a retracdo
reversivel (NEVILLE, 1997).

Caracteristicas que possuem grande influéncia na retracdo por
secagem sdo a relacdo agua/cimento e idade da pasta de cimento, pois
estes fatores possuem grande influéncia na porosidade capilar do C-S-H,
sendo que a microestrutura desse produto da reacdo possui grande
influéncia na retracdo por secagem.

Em estudo que relaciona a morfologia do C-S-H com a retragéo
por secagem, JUENGER e JENNINGS (2002), concluiram que existe
uma grande relacdo entre a retracdo por secagem irreversivel e poros
acessiveis pelo teste de adsorcdo de nitrogéncio, ou seja, poros menores
(raio de 1 — 4 nm). Estes autores diferenciaram em sua perquisa dois
tipos de C-S-H através dos ensaio de adsor¢do de nitrogénio e de vapor
d’agua, onde o C-S-H acessivel apenas ao vapor d’agua € ndo ao
nitrogénio foi nomeado como de alta densidade (HD — high density) e 0
gue era acessivel ao nitrogénio, de baixa densidade (LD — low density).
O HD se mostrou mais resistente a retracdo por secagem irreversivel do
que o LD. Isso foi comprovado pela redugdo no volume de poros,
medido na adsor¢do de nitrogénio, apds a amostra passar por um
processo de secagem com umidade relativa de 50%, como pode-se ver a
figura 8. Ou seja, 0 volume do C-S-H LD reduziu e ndo voltou ao ser o
gue era apos ser re-umidecido, como aconteceu com o HD e poros
capilares, sendo assim sua retracdo foi irreversivel.
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Figura 8 — Diagrama esquemético do processo de retracdo por secagem da pasta
de cimento em processo de secagem com UR 50%

Umido Seco Re-umidecido

(poro capilar vazio)

l:] Cimento ndo-hidratado HD
- Poro capilar LD

Fonte: Adaptato de JUENGER e JENNINGS, 2002.

2.3.6 Retracdo térmica

A retracdo térmica ou contragdo térmica ocorre devido a reacdo
do cimento com agua que tem carater exotérmico, ou seja, provoca
liberacdo de calor. A partir disso, se tem um aumento na temperatura da
pasta de cimento, 0 que ocasiona em expansdo térmica, contudo, quando
reduz a taxa de reagdo, diminui a temperatura da pasta, e a partir disso se
tem a contragdo térmica, o que dependendo a magnitude da variacéo de
temperatura pode ocasionar em grandes quantidades de fissuras
(PACHEGO-TORGAL et al, 2015).

2.3.7 Retracéo por Carbonatacao

A retracdo por carbonatacdo também é decorrente da perda de
agua, entretanto, esta é para a reacdo com CO; e formagdo do &cido
carbonico. Ao se medir a retracdo hidraulica se tem incluido efeitos de
carbonatacdo se no ambiente em que as amostras forem expostas houver
a presenca significativa de dioxido de carbono, apesar de estas terem
naturezas distintas.

A retracdo por carbonatacdo é mais evidente quando sujeita a
ciclos de molhagem e secagem ao ar com presenca de CO», sendo que
esta aumenta a proporcdo de retracdo irreversivel, contribuindo assim
para fissuracdo generalizada da superficie do concreto (NEVILLE,
1997).
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2.4 ISORTERMAS DE ADSORGAO E DESSORGCAO

A retracdo em materiais cimenticios é altamente influencia pela
matriz de porosidade formada e cinética de adsorcdo e dessorcdo de
fluidos. Para isso, se faz necessario o conhecimento de uma metodologia
que identifigue o comportamento do material nestes casos. A partir
disso, se tem que as isotermas de adsor¢cdo e dessorcdo podem
caracterizar propriedades decorrentes da porosidade de um sélido.

A classificacdo dos tamanhos de poros dada pela IUPAC
descreve que microporos possuem didmetro que ndo excedem 2 nm,
mesoporos possuem didmetro entre 2 e 50 nm enquanto 0S macroporos
possuem didmetro superior a 50 nm.

A adsorcdo ocorre quando as moléculas de um fluido séo retidas
nas paredes de um solido, sendo influenciada pela velocidade com que o
fluido se difunde em direcéo ao solido. A dessorcéo é o processo inverso
da adsorcdo, onde as moléculas se desprendem das paredes do solido.

A construcdo das isotermas de adsorcdo e dessorcdo se faz pelo
volume de géas adsorvido ou dessorvido em funcdo da pressdo do gés.
Onde através do formato da curva pode-se identificar o tipo de gréafico
em comparacdo a modelos propostos (BRUNAUER et al., 1938),
conforme pode-se acompanhar pela figura 9.
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Figura 9 - Tipos de isotermas
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Fonte: Adaptado de SULTAN et al., 2018.

As isotermas do tipo | sdo caracteristicas de sélidos com
microporosidades, onde se tem poucas camadas moleculares. As do tipo
Il e IV sdo as mais comumente encontradas, pois ocorrem em sistemas
N30 porosos ou mMacroporosos, no intervalo de meso ou macroporos, 0
ponto de inflexdo nesses tipos representa o preenchimento da primeira
camada. E j& os tipos Il e V representam sistemas onde as ligagdes séo
muito fracas com o susbstrato em sistemas contendo macro e
mesoporos, sendo essas raramente encontradas, nestes casos a adsor¢éo
ocorre em multicamadas, sem que ocorra a formacdo completa da
primeira camada.

Através de métodos consolidados de analise das isotermas pode-
se definir a superficie especifica BET (BRUNAUER e al., 1938) ¢ a
distribuicdo de poros BJH (BARRETT et al., 1951).

2.5 RETRACAO EM SISTEMAS ALCALI-ATIVADOS

S&o inimeros os fatores que influenciam na retracdo de cimentos
alcali-ativados, como a microestrutura, porosidade, finura e reatividade
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do material precursor, tipo e teor do ativador alcalino, condicfes de
mistura e cura, temperatura e tempo de cura. Como os sistemas alcali-
ativados apresentam grandes variagdes decorrente da sua producdo a
partir de diferentes materiais precursores, com variados tipos e
concentracBes de ativadores alcalinos, os mecanismos de retracdo
acabam variando significativamente entre eles. Contudo a maioria dos
estudos retratam retragcdo superior para diferentes tipos de AA’s em
relagdo ao cimento Portland.

2.5.1 Estudos da retracdo em AA’s
Alguns estudos vém sendo desenvolvidos a partir de um

comparativo entre os ensaios de retracdo hidraulica, quimica e autdgena,
com a microestrutura do material, conforme se pode analisar na tabela 1.
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Tabela 1 - Pesquisas que relacionam retragdo em sistemas AA com
microestrutura

Autor Sistema Retracdo Poros e
AA Hidraulica | Autégena | Quimica | Micro
estrutura
Collins e Concreto | -Prismas - - -Intruséo
Sanjayan, de escdria | concreto de Hg;
2000 +SS 7,5x7,5x28,
5cm;
- Aos 200
dias AA=
1700 pe
para CP=
500 pe;
Melo Neto | Escéria+ | - Prismas -Prisma - -Intruséo
etal., 2008 | SS, de pasta argamassa de Hg;
alterando | cimento (2,5x2,5x2 -TG;
valor de (4x4x16 8,5 cm) Calorimet
Na;O; cm); - 1600 a ria;
-700a 2800 pe aos
2500 pe aos | 100 dias;
180d,;
Cartwright | Escéria + | - - Buoyancy | -
etal., 2013 | NaOH e method
SS; -0,03a
0,055
ml/gslag
aos sete
dias;
Leeetal., Escéria/ -Prismas de | -Prismas de | -Método | -Intruséo
2014 CV +SS | argamassa | argamassa | volum. de Hg;
(2,5x2,5x (2,5x2,5x ASTM C | -DRX;
28,5 cm); 28,5 cm); 1608 -MEV;
-2000a -400 a
3000 pe aos | 1600 pe aos
28 dias; 28 dias;
Cartwright | Escoria+ | - Prismas -Tubo Buoyancy | ASTM
etal., 2015 | NaOH e argamassa | corrugado method C642-13;
Silicato (2,54x2,54 | argamassa -0,025 a
de sédio; | x25,4cm); | (ASTM 0,035 pe
- 1400 a C1698-09); | aos7
3900 pe aos | - 500 a dias;
175 dias; 2300 pe aos
125 dias;

Continua...
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Autor Sistema Retracdo Poros e
AA Hidraulica | Autégena | Quimica | Micro
estrutura
Mae Ye, CV +SS/ | - Prismas -Tubo - -Intrusdo
2015 NaOH, de pasta corrugado de Hg;
variando | (4x4x16 pasta de
SiOy; cm); cimento;
-700a -1300 a
2500 pe aos | 4000 pe aos
180d; 28d;
Xie e Concreto | -Barras de - - -
Ozbakkalo | deCVe concreto
glu, 2015 CZP + 10x10x50
(NaOH cm;
14 M + - 1400 pe
SS); (100CV) a
2300 pe
(50CZP50
CV) aos 70
dias;
- CP 1100
He;
Yee -Escéria -“Mini-bar” | - - Isotermas
Radlinska, | +4M pasta de vapor
2016 NaOH; cimento(1,2 d’aguae
-UR de 7%x1,27 N2
cura; x13,97 -DRX;
cm); -MEV;
- 3000 a -RMN
17000 pe 2g;:
aos 70 dias;
Yeetal., Escoria + | -“Mini-bar” | - - -Intrusdo
2017 (NaOH+ | pasta de Hg;
SS); (1,27x1,27
x13,97
cm);
- 1000 a
2000 pe aos
70 dias;

Continua...
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... Continuagéo

Autor Sistema Retracdo Poros e
AA Hidraulica | Autégena | Quimica | Micro
estrutura
Hojati e Escéria/C | - Prismas -Tubo Buoyancy | -MEV
Radlinska, | V + de corrugado method; com
2017 (SS/NaO | argamassa | (2,9dx42 -0,01a EDS;
H) ; (2,54x2,54 | cm) pastas | 0,04 ml/g
x25,4 cm); | de cimento; | aos 10
-1800 a -800 a dias;
2800 pe aos | 3200 pe aos
140d; 70 d;
Yuan et al., | Escoria/ -Prismas de | -Tubo - Isotermas
2017 po de pasta de corrugado de N;
calcério + | cimento com pasta (BETe
carbonato | (4x4x16 de cimento BJH);
de sodio; | cm); (2,9dx 42 Calorimet
-0,6a cm); ria;
1,6% aos -0,25a
60 dias, 0,35% aos
quanto 60 dias;
maior a %
de calcério
maior a
retracdo;
Fangetal., | Cinza - - Pasta em - Método | Calorimet
2018 volante/ moldes volumétri | rig;
escoria + (7x7x7 cm) | co ASTM | Teste de
SS/NaOH aquisicéo C1608- umidade
de dados 12; relativa
sensores -0,016a | interna;
LVTD’s; 0,022 DRX;
- 1000 a mL/g em MIP;
1800 pe em | 24 horas;
24 horas;
Kumarapp | Cimento | - -ASTM - Calorimet
aetal., de escoria 1698-09 ria;
2018 + NaOH/ argamassa TG;
SS em tubo Umidade
corrugado — relativa
(2,9d x 42 interna;
cm); Tenséo
-500 a superficie
5000 pe em
12 meses;
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2.5.1.1 Influéncia da Porosidade

Collins e Sanjayan, 2000, realizaram um estudo de retragdo em
concreto de escoria alcali-ativada (AASC) comparando ao cimento
Portland (OPCC). Este estudo relaciona a magnitude do fendbmeno de
retragdo, figura 10, com a distribuicdo de tamanho de poros a partir do
ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio, figura 11.

Figura 10 — Retracdo por secagem AASC e OPCC expostos a partir de um dia a
UR 50% e 23°C, a/c =0,5

2000 { AASC

1500 -

1000 -

500 -

Retracao (microdeformacio)

0 100 200 300 400
Tempo (dias)
Fonte: Adaptado de COLLINS e SANJAYAN, 2000.

T
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Figura 11 — Distribui¢do acumulativa do tamanho de poros do AASC e OPCC
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Fonte: Adaptado de COLLINS e SANJAYAN, 2000.

A retracdo por secagem do AA foi significativamente superior a
do CP, para um concreto equivalente. A distribuicdo de poros para 0
alcali-ativado foi de 82% na faixa de mesoporos, enquanto para o
Portland foi de 36,4%, concordando com a teoria de que a secagem da
agua dos mesoporos representa uma maior retracdo, comparado aos
Macroporos.

Essa distribuicdo de tamanho de poros da escoria &lcali-ativada
também foi observada por Melo Neto et al., 2008, onde a quantidade de
mesoporos foi influenciada pela concentracdo do ativador alcalino.
Maiores concentracfes de ativador apresentam maior quantidade de
mesoporos, o que também eleva a quantidade de C-S-H e grau de reacéo
da pasta, resultando em maiores retracoes.

Lee et al, 2014, realizaram um comparativo entre retracdo
guimica, autégena e por secagem com a microestrutura do material
produzido, com variadas misturas de escéria e cinza volante ativadas
com silicato de sédio. Com o ensaio de retracdo quimica obteve-se uma
menor variacdo de volume do material alcali-ativado comparado ao
Portland, entretanto a retracdo autégena e por secagem foi
consideravelmente superior. Este fato foi explicado pelo maior volume
de mesoporos em sua estrutura, 0 que ocasiona em maior efeito de auto-
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dessecacdo e tensdo capilar. Os autores também concluiram que quanto
maior foi o incremento de escoria e silicato de sddio na mistura menor
foi o volume de mesoporos, ou seja, a maior quantidade de cinza volante
causou um refinamento na microestrutura que levou a maiores retracdes.

Por outro lado, em estudos realizados por Fang et al., 2018, teve-
se que os sistemas alcali-ativados com menor retracdo autégena, em 24
horas de anélise, apresentaram um maior volume de poros pequenos. A
partir disso, os autores relataram que a retracdo autdgena em sistemas
AA’s ndo pode ser somente atribuida ao processo de auto-dessecacdo, e
gue provavelmente estd ligado a mecanismos de reorganizacdo e
rearranjo do gel aluminossilicato. Outro fato observado por esses
autores, foi que a retragdo autdgena no estado plastico é funcéo,
principalmente, a retragdo quimica, ou seja, a contracdo de volume
decorrente das reacOes da pasta. Quantificando que nas primeiras 24
horas, 70% da variacdo volumétrica autégena que ocorreu foi decorrente
da retracdo quimica.

2.5.1.2 Influéncia do grau de reagéo

Com relacdo a menor retragdo quimica decorrente de sistemas
alcali-ativados, Cartwright et al. (2013), levantaram uma questdo ao
realizar o ensaio de grau de reacdo de amostras que passaram pelo teste
de retracdo quimica, buoyancy method (SANT et al., 2006), onde se
analisa a variagdo de massa e volume decorrente das reacBes do
cimento. As amostras de sistemas AA apresentam um grau de reacgéo
inferior ao que é comum ao cimento Portland aos sete dias, que é de
aproximadamente 30% (BEN HAHA et al., 2011), isso impossibilitaria
uma comparacdo da retragdo quimica obtida pelo buoyancy method
entre sistemas AA e 0 CP. Ao se fazer a correlagdo entre grau de reacao
e retracdo quimica para obtencdo de um valor veridico, com o grau de
reacdo compardvel ao do Portland, foi obtido um valor
consideravelmente superior nos sistemas AA. O que caracteriza que a
maior retracdo autdgena pode sim estar relacionada com a retracdo
guimica, e que ndo ha uma incompatibilidade de magnitude entre elas
(CARTWRIGHT et al., 2015).

2.5.1.3 Influéncia do material precursor
Quanto a estudos com apenas cinza volante como material

precursor (alkali activated fly ash - AAFA), foram analisadas as
retragcBes autdgena e por secagem com diferentes teores de solucdo de



58

silicato de sddio, onde altas concentragbes de Na.O e SiO; levaram a
grandes retracdes autdgenas e por secagem. Também foi notado que o
mecanismo de retracdo autdgena em pastas AAFA é diferente do
mecanismo de auto-dessecacdo do cimento Portland, sendo que este
ocorre devido a continua reorganizacdo e polimerizacdo da estrutura de
gel do aluminosilicato, além de possuir uma fina distribuicdo de
tamanho de poros (MA e YE, 2015).

Outro estudo importante que tenta valorizar a utilizagdo apenas
de cinzas volante e pesada para incorporacdo em AA foi realizado por
Xie e Ozbakkaloglu, 2015, onde adotaram como padrdo de cura a
temperatura ambiente. Através do ensaio de retracdo por secagem teve-
se maiores deformagBes para misturas com maiores quantidade de
incorporacdo de cinza pesada. A explicacdo dada pelos autores foi
através do grau de geopolimerizagdo, onde as misturas com maiores
guantidade de CZP obtiveram menor grau, sendo que a &gua presente
nos grdos anidros é facilmente evaporavel, ao contrario da agua que ja
participou das reagdes do cimento.

Além disso, notou-se que as particulas de CZP sdo maiores, mais
porosas e com superficie mais irregular comparado as particulas de CV,
apresentando assim maior capacidade de absorc¢do, e consequentemente
um maior efeito de desprendimento de agua, confirmado pela perda de
umidade duas vezes superior nas amostras com 50%CZP e 50%CV,
comparadas as de 100%CV.

Com relagdo & incorporacdo de pé de calcario na matriz de
cimento alcali-ativado de escoria, tem-se grande influéncia nos
mecanismos de retracdo. Com relacdo a retracdo por secagem, a
incorporacdo de calcario afeta negativamente, pois quanto maior a
porcentagem de adi¢do maior foi a retracdo, de acordo com o0s autores a
justificativa se faz na maior facilidade de desprendimento de agua, e
maior propor¢do de meso e macroporos. Ja para a retracdo autdgena,
quando a incorporagdo de po de calcario é inferior a 30% se tem um
aumento significativo nesse parametro, isso ocorre devido a maior taxa
de reacdo (YUAN et al., 2017).

1.1.1.1 Influéncia do ativador alcalino

Ye et al., 2017, demonstrou 0o comportamento de escoria alcali-
ativada com diferentes concentragdes e tipos de ativadores alcalinos,
apenas hidréxido de sédio ou este combinado com silicato de sédio,
concluindo que a mudanca de ativador modifica a estrutura dos poros e
propriedades mecénicas, variando assim o comportamento quanto &
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retracdo. A ativacdo com silicato de sédio provocou maior refinamento
de poros e, consequentemente, maiores forcas capilares em certas UR.
Para a ativacdo com apenas NaOH, a maior concentracdo aumentou a
retragdo, reduziu a perda de massa e proporcionou maior refinamento de
poros, isso pode ser decorrente do maior grau de reacdo nesse sistema,
enquanto para a menor concentragcdo de NaOH a retracdo foi inferior do
gue para as amostras com silicato de sédio. Nesse estudo também foi
analisada a influéncia da variacdo da umidade relativa na cura das
amostras, onde também se observou um comportamento Vvisco-
elastico/visco-plastico para a cura em altas UR, que caracteriza o
rearranjo estruturas decorrente dos mecanismos de reacdo em sistemas
alcali-ativados.

Hojati e Radlinska, 2017, analisaram o desenvolvimento de
retracdo e resisténcia mecénica em cimentos alcali-ativados de cinza
volante/escdria, variando a porcentagem de escéria adicionada ao
montante (10, 15 e 20%). Nesta pesquisa foram diferenciados os tipos
de retracdo em quimica, autégena e por secagem (hidraulica). Concluiu-
se que maiores propor¢des de escéria adicionada levaram a maiores
resisténcias mecanicas a compressdo. Porém, o que mais influenciou as
retragBes foi a concentracdo dos ativadores alcalinos, onde na retracdo
guimica a maior concentragao resultou em maior retragdo, e na autégena
ocorreu o inverso, onde as menores concentragfes tiveram uma maior
magnitude de retragdo. Os autores justificaram que isso ocorreu devido a
menor rigidez dos sistemas com menor molaridade, facilitando com que
ocorresse a retracdo autdgena, de acordo com formulagBes de
Mackenzie-Bentz’s, onde se propde que uma menor rigidez leva a
maiores deformagfes. A menor relacdo escdria/CV levou a menores
magnitudes de retracdo autégena e aumentou a retracdo quimica, ja na
hidraulica ndo teve muita influéncia.

De acordo com Kumarappa et al., 2018, as maiores retracdes
decorrentes de dosagens superiores de Na:O e modulo de silica (Ms),
sdo ocasionadas pelo fato de que as maiores concentracdes levam a
maior proporcdo de material precursor reagido, incrementando a tensdo
superficial nos poros. Este aumento da tensdo superficial é decorrente
da maior quantidade de ions de s6dio ou potassio livres, que ao ligarem
com a agua livre a tornam fisicamente adsorvida, acarretando uma
redugdo da umidade relativa interna e consequentemente em um maior
estresse capilar, 0 que gera maiores retragdes.

2.5.1.4 Influéncia na nanoestrutura
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Ye e Radlinska, 2016, realizaram um estudo com escdria alcali-
ativada com NaOH (4M) bastante completo quanto a resultados que
explicam o0s mecanismos de retragcdo em AA. Os autores buscaram
analisar a microestrutura do C-A-S-H para justificar a magnitude da
retracdo nesse tipo de cimento. A variacdo da umidade relativa (UR) de
cura das amostras foi caracterizada como um fator de grande influéncia
dos mecanismos de retragdo, onde foi observado que para maiores UR
(50 e 70%) obteve-se maior retracdo linear, a0 menos duas vezes
superiores ao do cimento Portland.

Além disso, também foi observado um comportamento viscoso
da microestrutura para as amostras submetidas a umidades relativas
superiores, analisado através da perda de massa e taxa de retragdo,
conforme figura 12. Para o OPC, cimento Portland, existe uma
correlagdo entre a retracdo por secagem e a perda de umidade, o que ndo
segue a mesma linha no AA, sendo que neste a retracdo pode aumentar
drasticamente enquanto a perda de umidade permanece quase constante.
Isso indica que a caracteristica viscosa ndo € devida a perda de umidade,
mas provavelmente pelo rearranjo microestrutural. Quando colocado em
um periodo curto de duas horas em agua, o OPC apresenta uma
caracteristica de que metade de sua retracdo € reversivel. Ja para o AA a
maior parte de sua estrutura de poros que foi retraida é irreversivel,
especialmente para as amostras secas a UR de 50 e 70 % (YE e
RADLINSKA, 2016).

Figura 12 — Gréfico de retracdo pela perda de umidade para AA e OPC
0 T T T
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Fonte: Adaptado de YE e RADLINSKA, 2016.

O desempenho visco-elastico/visco-plastico pode ser atribuido ao
rearranjo em funcdo do tempo das nano particulas do C-A-S-H.
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Entende-se que a retracdo em altas UR é resultado de um denso
empacotamento das nano particulas, que resulta no colapso do gel e
refinamento da estrutura de poros, devido a tensGes capilares, sendo que
esse processo de rearranjo das particulas de C-A-S-H é irreversivel (YE
e RADLINSKA, 2016).

Junger e Jennings, 2001, observam uma caracteristica viscosa em
amostras com conteldo alcalino onde estas continuavam retraindo sem
gue ocorresse perda de umidade. Com isso, 0s autores concluem que o
cation alcalino que é incorporado na nanoestrutura de C-A-S-H ou
adsorvido em sua superficie é provavelmente o responsavel pelo
desempenho da retragcdo viscosa, pois estes parecem reduzir a
regularidade de empilhamento das camadas de C-A-S-H, e faz com que
seja mais facil dele colapsar e redistribuir apds a secagem.

De acordo com a estrutura do C-A-S-H formado, analisou-se um
aumento de espessura das camadas (layers) quando submetidas a cura
com UR de 70%, o que pode indicar a formagdo de novas camadas
reconstruidas durante a reorganizacdo do processo, e também pode
sugerir que as camadas entre particulas deslizam entre si, segundo 0s
autores. Foi observado também um grande aumento no comprimento
das cadeias, que indica uma polimerizacdo das cadeias de C-A-S-H,
onde a Si que inicialmente encontrava-se no final de uma cadeia (Q?)
passa a constituir o meio de uma cadeia (Q?). A figura 13 representa o
processo de reorganizacdo da microestrutura decorrente do processo de
secagem (YE e RADLINSKA, 2016).
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Figura 13 — Ilustragdo da nanoestrutura do C-S-H durante processo de rearranjo
da estrutura decorrente da secagem
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Fonte: Adaptado de YE e RADLINSKA, 2016.

Sendo que (a) € o estado antes da secagem, onde o C-A-S-H
compreende principalmente folhas do tipo tobermorita amorfa, (b) é
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apos a secagem, onde o C-A-S-H é redistribuido e organizado, ocorre
um refinamento dos poros, polimerizagdo do silicato e formacgdo de
novas camadas. Ja a imagem (c) se refere a um C-A-S-H que passou por
processo de secagem a baixa umidade relativa de 11%, onde este fica
mais densificado e perde algumas intercamadas de agua.

2.5.2 Mitigagdo da retracdo em AA’s

Yuan et al, 2014, buscaram compensar a retracdo de concretos
com escoria alcali-ativada com misturas expansivas (EA), compostas
por anidrita e cal extinta, sendo que estes se mostraram efetivos para
compensar a retragdo no concreto. Houve uma maior formacdo de
Portlandita, que poporciona uma compensagdo nos mecanismos de
retracdo, e ndo foi detectada a formacdo de etringita.

Outro meio estudado para reduzir a grande magnitude da retragéo
autogena caracteristica de cimentos alcali-ativados é através de uma
cura interna por polimeros superabsorventes (SAP). Para analisar esse
efeito foi também medida a umidade relativa interna das amostras.
Concluiu-se que conforme se elevou a dosagem de SAP o efeito da cura
interna aumentou, e consequentemente a retracdo autdégena reduziu.
Entretanto se teve uma perda da resisténcia mecénica das amostras
(SONG et al., 2016).

Ye e Radlinska, 2017, buscaram maneiras de mitigar a retraco
em cimentos alcalis-ativados, com escéria de alto-forno como material
precursor, através de cura térmica ou incorporacdo de materiais que
produzem produtos expansivos. Chegaram a conclusdo de que cura em
altas temperatudas pode reduzir a retracdo em AA’s por fornecer uma
maior estabilidade ao C-A-S-H formado e promover um fortalecimento
das ligacOes entre as particulas, o que promove maior cristalinidade,
como pode ser observado na figura 14.
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Figura 14 — Comparacdo do DRX de amostras de AA curadas a 23°C e 80°C
por 28 dias
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Fonte: Adaptado de YE e RADLINSKA, 2017.

Pela incorporacdo de materiais expansivos, foi concluido que a
incorporacdo de gipsita promove uma estruturacdo de poros mais
grosseira, 0 que reduz a retracdo, j& para a incorporacgao de CaO se teve
um refinamento na estrutura de poros, 0 que aumentou a retracao.

2.5.3 Sintese de retracio em sistemas AA’s
2.5.3.1 Retracéo Quimica

A retracdo quimica é relacionada a reatividade do material
analisado, isso ocorre pois ela representa a variagdo de volume
decorrente do processo de menor ocupacdo de volume dos produtos
reagidos em relagdo ao material antes de entrarem em contato. Em
sistemas alcali-ativados esse tipo de retracdo pode apresentar valores
menores que do cimento Portland por este material apresentar baixo
grau de reaco, decorrente de particulas cristalinas que constituem o
material precursor (LEE et al., 2014; CARTWRIGHT et al., 2015).
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Outro fator que influéncia a retragdo quimica é a concentragao do
ativador alcalino utilizado, pois quando este apresenta alto contetdo de
Na;O e um alto médulo de silica, tem-se um produto mais reativo,
elevando-se o grau de reacdo e consequentemente aumentando a
retragdo quimica (HOJATI e RADLINSKA, 2017; KUMARAPPA et
al., 2018).

Fang et al., 2018, constatou que a retracdo autdgena no estado
pléstico é decorrente, principalmente, da contragdo volumétrica quimica,
sendo que apds 24 horas entre o primeiro contado entre material
precursor e ativador alcalino a retracdo quimica representou 70% da
retracdo autdgena.

Para 0 ensaio de retracdo quimica, tém-se trés métodos
consolidados, sendo dois apresentados pela ASTM C 1608-17,
conhecidos como dilatbmetro (procedimento A) e picndémetro
(procedimento B), e por ultimo é o método Gravimétrico, Buoyancy
protocol (procedimento C) (ASTM C1608-17; SANT et al., 2006;
ZHANG et al., 2013; CARTWRIGHT et al., 2015).

Esses metodos foram desenvolvidos para medicOes de retracdo
guimica em pastas de cimento hidraulico, pois este possui como
caracteristica que os produtos de hidratacdo ocupam um volume menor
do que os materiais (cimento e agua) antes que ocorram as reacles. Este
pardmetro pode ser considerado um indicador e quantificador das
reacdes quimicas que ocorrem na pasta de cimento, sendo este
diretamente proporcional ao grau de hidratagdo. Essas normatizagdes
também especificam que esse método ndo é capaz de avaliar as
variacdes de massa e volume decorrente da retracdo autégena, sendo que
0s trés métodos mais consolidados estao representados na figura 15.
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Figura 15 - Métodos consolidados para medicbes de retracdo quimica em
materiais cimenticios
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Fonte: ZHANG et al., 2013.
2.5.3.2 Retracdo Autdégena

Em estudos comparando a retragdo autégena com a porosidade do
material tem-se que em alguns casos quando o material apresentou um
maior conteldo de micro e mesoporos teve-se maior retracdo autdgena,
o que explicaria que os sistemas AA’s possuem o mesmo mecanismo de
auto-dessecacdo que o cimento Portland, sendo que este mecanismo é o
mais influente nesse tipo de retragdo (COLLINS e SANJAYAN, 2000;
MELO NETO etal., 2008; LEE et al., 2014).

Por outro lado, alguns autores relataram que a retracdo autégena
em sistemas AA’s ndo pode ser somente atribuida ao processo de auto-
dessecagdo, e que provavelmente estd ligado a mecanismos de
reorganicao e rearranjo do gel aluminossilicato, pois, em seus resultados
0 sistema que apresentou maior retracdo, apresentou também menor
volume de poros pequenos, sendo este um dos meios que 0s autores



67

usaram para atribuir a alta retracdo autdgena ao rearranja da
microestrutura. Segundo os autores, esse processo € similar ao processo
de reagdo quimica denominado sol-gel, onde as pequenas particulas
solidas se conectam para formar uma Unica fase sélida continua, sendo
gue para os aluminossilicatos ao sofrerem essa continua reorganizacao e
polimerizacdo com o passar do tempo se tornam mais densos, ocupando
assim um menor espago. Esse processo também pode ser sustentado pela
transformacédo de dois tipos de géis nos sistemas alcali-ativados, do gel
1 (rico em Al) para o gel 2 (rico em Si) (MA e YE, 2015; FANG et al.,
2018).

Outro fato observado nas retragdes autdgenas que a diferencia do
mecanismo do cimento Portland, é que esta antes do fim de pega da
pasta de cimento pode ser atribuida ao processo decorrente da retracdo
quimica, ou seja, contragdo de volume decorrente das reacOes da pasta
de cimento, onde os produtos ocupam um volume menor que 0S
reagentes (FANG et al., 2018).

A solucdo alcalina também tem influéncia na retracdo autdgena,
onde alguns autores afirmam que altas concentragdes de Na,O e Ms
(médulo de silica) elevam a reatividade do sistema acarretando em
maiores retragdes. 1sso ocorre pois as maiores concentragdes de ativador
promovem uma maior reacdo de particulas, aumentando a tensdo
superficial, reduzindo a umidade relativa interna nas amostras e
consequentemente, acarretando em  maior  estresse  capilar
(KUMARAPPA et al., 2018).

Ja outros autores afirmaram que menores molaridades de sédio
em solugdes produziram argamassas com maiores retracfes autégenas e
menores resisténcias mecanicas a compressdo comparado a sistemas
com maior molaridade e menor relacdo SiO»/NazO. Justificando assim,
gue sistemas mais rigidos podem acarretar em menores retracdes
(HOJATI e RADLINSKA, 2017).

2.5.3.3 Retracdo Hidraulica

A retracBdo por secagem em sistemas alcali-ativados €
influenciada pelas caracteristicas do material precursor, como formato e
tamanho dos grdos, que podem acarretar em maior facilidade de
absorcdo e desprendimento de &gua. Isso pode ocorrer, pois, graos
maiores e mais irregulares, de materiais precursores, podem ter uma
dissolucdo mais dificultada, acarretando em menor grau de reacdo e com
isso, tendo maior nimero de grdos ndo reagidos nas matrizes dos
sistemas. Sabendo-se que grdos inertes possuem maior facilidade de
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desprendimento de agua em comparacdo aos géis de aluminossilicato,
alétm de que podem acarretar em um maior volume de meso e
macroporos, tem-se que esses fatores afetam negativamente no
desenvolvimento de retragBes hidraulicas por facilitar a movimentagédo
de agua livre nas matrizes cimenticias (XIE e OZBAKKALOGLU,
2015; YUAN et al., 2017).

Além disso, a retragdo hidraulica possui mecanismos diferentes
do cimento Portland por apresentar uma maior por¢do de retracdo
irreversivel. 1sso foi observado em uma analise em que apds passar por
um processo de secagem, as amostras foram colocadas em &gua,
Enquanto as amostras de CP apresentaram um ganho da metade da
retracdo que tinha ocorrido, as amostras AA tiveram resultado
inferiores, demonstrando que maior parte da sua retragdo por secagem
foi irreversivel. Os autores justificaram que isso & decorrente do
comportamento viscoso desse material, onde este apresenta uma
reorganizacdo e reestruturacdo do gel aluminossilicato, através da
polimerizacdo do silicato e formacdo de novas camadas em sua matriz
(YE e RADLINSKA, 2016).

Este material também pode apresentar maior sensibilidade a
variacdo da umidade relativa do ambiente, agravando ou beneficiando
nos efeitos da retragdo por secagem. Onde em altas umidades relativas
foi observado a formagdo de novas camadas no C-A-S-H e também um
aumento de comprimento de cadeias. J& em baixas umidade relativas o
C-A-S-H se apresentou mais densificado, além de ter perdido algumas
intercamadas de dgua em sua matriz. Com isso, se tem que a umidade
relativa de cura para sistemas alcali-ativados, atua na microestrutura dos
géis de aluminossilicato, e ndo apenas afetando na agua livre na matriz
cimenticia (YE e RADLINSKA, 2016).
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3 MATERIAIS E METODOS

Para este trabalho teve-se como proposta a analise do
comportamento de retracdo de sistemas hibridos alcali-ativados, tendo
como principais precursores a CZP e CCA, com relacdo ao
desenvolvimento da microestrutura deste material. O trabalho teve uma
divisdo de quatro fases, sendo a primeira um estudo preliminar para
determinacédo dos sistemas a serem analisados.

A segunda fase constitui-se dos ensaios de retracdo em
argamassa, considerando condicGes variadas do meio ambiente ao qual o
cimento estara exposto.

Na terceira fase pode-se contemplar o estudo da resisténcia
mecanica, compressdo, flexdo e modulo de elasticidade, as
caracteristicas de porosidade aberta dos sistemas através de absorcdo
capilar, o desenvolvimento das fases de aluminossilicatos e silicato de
calcio (N, C-A-S-H), através do grau de reacdo e 0 comportamento da
cinética de reacGes pelo ensaio de calorimetria.

Para finalizar na quarta fase estd composta com o estudo da
microestrutura do material, analise da disposicdo dos poros e
conformacdo das fases cristalinas.

O programa experimental foi realizado conforme as etapas
estabelecidas no fluxograma da figura 16.
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Figura 16 — Fluxograma das etapas da metodologia do presente trabalho
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3.1 MATERIAIS

3.1.1 Materiais Precursores

O lote separado para realizacdo deste estudo foi caracterizado a
partir de suas propriedades quimicas e fisicas, através dos seguintes

ensaios:

e Massa especifica: ABNT NBR NM 23 (2001);

e Espectrometria de florescéncia de raios-X: técnica de analise por

composicdo quimica dos materiais precursores;

e Difratometria de raios-X: andlise de fases cristalinas;
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e Granulometria a laser: obtencdo da curva granulométrica e
didmetro dos materiais precursores;

3.1.1.1 Cinza Pesada

Material fornecido pelo Complexo Termoelétrico Jorge Lacerda,
da cidade de Capivari, Santa Catarina. A partir de estudos anteriores
realizados no grupo de pesquisa Valores, o material apresentou estrutura
amorfa, o que é importante para com que ocorram as reagdes. Apds 0
tratamento de calcinagdo e moagem apresentou reatividade medida pela
silica reativa, através da proporcdo de SiO solUvel, proxima a 40%
(TAMBARA JUNIOR, 2016).

Esse material passou por um tratamento antes de ser utilizado,
sendo este a moagem do material por cinco ciclos de 90 min e
calcinagdo a 600°C por uma hora, sendo que foram testas outras
temperaturas de calcinacéo, onde em valores mais elevados ndo se teve
ganho consideravel.

O moinho de bolas foi utilizado com 120 bolas com 29,7 mm de
diametro, apresentando massa unitaria igual a 1,30 kg e 150 bolas com
19,2 mm de didmetro e massa unitaria de 0,35 kg, onde foi moido 5000g
de CZP por vez, de acordo com pesquisa realiza anteriormente no
laboratério VALORES.

3.1.1.2 Cinza de Casca de Arroz

Obtida a partir da queima controlada em leito fluidizado, do
municipio de Alegrete, Rio Grande do Sul.

Sendo que esse material é basicamente composto por silica
(Si0Oy), com estrutura amorfa, indice de reatividade, silica reativa, de
aproximadamente 48% e foi caracterizada como material pozolanico por
apresentar indice superior a 100% (TAMBARA JUNIOR, 2016).

3.1.1.3 Cimento Portland

Cimento Portland CP-V ARI, Floriandpolis. Caracterizado
através de sua composicdo quimica através de EDX, finura a partir da
granulometria a laser e massa especifica pelo ensaio do picndmetro.

3.1.2 Ativador Alcalino

O ativador alcalino é uma mistura de solucdo de hidroxido de
sodio (14 M) com silicato de sédio, na proporgdo 1:2, resultado que
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apresentou melhores resultados em estudos anteriores no grupo Valores
(TAMBARA JUNIOR, 2016).

3.1.2.1 Hidroxido de Sédio
Apresenta pureza de 97% em sua composicao quimica.

3.1.2.2 Silicato de Sddio
A Tabela 2 a seguir apresenta as principais especificacbes do
material utilizado.

Tabela 2 — Propriedades do silicato de sodio utilizado nesta pesquisa

Massa especifica | SiO2 Na20 (%) H20 (%)
(kg/m®) (%)

1490 30,36 | 12,69 56,95

Fonte: DAV Quimica do Brasil.
3.1.3 Areia

Caracterizada pela Massa Especifica segundo a ABNT NBR NM
52 (2009), através do método do picndmetro, onde através da variagdo
de massa do frasco preenchido com apenas dgua ou com quantidade
conhecida de areia, 500g, e agua, através da formulacdo normativa
pode-se chegar a massa especifica.

Outra caracterizacdo realizada foi a Granulometria, ABNT NBR
NM 248 (2003). Onde apds a amostra ser devidamente quarteada e seca
em estufa, esta foi passada pelas peneiras de série normal e
intermediaria, obtendo-se assim o material retido em cada uma, e
possibilitando a construcdo da curva granulométrica do material.

3.2 TESTES PRELIMINARES

Para definicdo dos sistemas Alcali-ativados estudados foram
realizadas misturas para analise do tempo para o enrijecimento (pega) e
confirmacédo da possibilidade de estudos do material com possibilidade
de desmolde de 24 horas sem necessidade de cura térmica.

Nesse primeiro momento também foram analisadas as relagoes
molares obtidas a partir da mistura dos materiais.

Ja se tinha como ideia inicial, o estudo de um traco hibrido de
CZP, outro de CCA, e uma mistura entre estes dois compostos, para
assim se analisar como trabalham juntos. Sabendo-se que uma
proporcdo de 30% de cimento Portland nos tracos hibridos
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possibilitariam melhores resultados sem cura térmica (TAMBARA
JUNIOR, 2016).

A Tabela 3 a seguir demonstra as composi¢des das misturas que
foram feitas, respeitando-se sempre a propor¢do 1:2 de NaOH para
Silicato de Sddio no ativador alcalino, fator obtido como melhor opc¢éo
através de estudos realizados anteriormente no grupo de estudo Valores,
como também a propor¢do de 30% de cimento Portland na mistura
(TAMBARA JUNIOR, 2016).

Tabela 3 — Composices e relagdes molares dos testes preliminares

. Solucéo

Quantidade - . ~

ligante (q) Ativadora 1:2 Relagdes
Trago

CC| op | CZ | NaOH | Massa | il g/aSZi ",'\lzg/ Na/ | H0/

A P (M) @) Al 0, o Al | lig

55, 15,4 | 34,

M1 | 70|30 | O 14 126 00 0,12 6 24 0,54
M2 | 35|30 35 14 250 2‘3 0,21 156,4 3’8 1,07
M3 0 |30 |70 14 126 1i7 0,15 156,4 1(’)8 0,61

Com esses testes iniciais, foi possivel medir a resisténcia a
compressdo das amostras M1, M2 e M3, chegando aos respectivos
resultados, 42,71 MPa, 39,69 MPa e 9,84 MPa com sete dias de cura em
ambiente a 23°C e UR 60%, nestas amostras ndo foram inseridas agua,
sendo o NaOH dissolvido direto no Silicato de Sédio, considerando a
agua presente nesse silicato para o calculo da molaridade, necessitando
grande quantidade de solucdo ativadora para homogeneizacéo.
Entretanto, as amostras com CCA apresentaram pega instantanea,
dificultando a moldagem.

A partir disso, foi testado a mesma metodologia de preparacdo de
solucdo para uma molaridade menor de 12M de NaOH (S1), essas
amostras apresentaram o fim de pega que possibilitava a desmoldagem
ap6s 24 horas do primeiro contato entre 0s materiais, € sem pega
instantanea. Contudo, apesar de apresentar um tempo de pega maior,
com melhor possibilidade de manusear o material, esta solucdo nédo se
apresentou ideal quanto & resisténcia mecénica minima necesséria,
tabela 4, tendo em vista que ndo seria possivel realizar cura térmica
nesses sistemas, pois isso teria influéncia nas retraces.
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Em fungdo dos resultados parciais, optou-se a testar uma nova
solucdo (S2) em que utilizaria 0 NaOH com molaridade de 14 M,
entretanto sem considerar a agua ja presente no silicato de sédio para o
calculo da molaridade. Dissolvendo-se o hidréxido de sddio
primeiramente em &gua para depois o misturar com silicato de sédio.
Alcancou-se os resultados almejados, com um intervalo maior para o
inicio de pega para se ter um tempo ideal de moldagem, em torno de 30
minutos, com um endurecimento necessario para realizar a
desmoldagem ap6s 24 horas do primeiro contato entre os materiais. As
analises de resisténcia mecanica e relacdes molares desses materiais
estdo apresentadas na tabela 4.

Tabela 4 - Anélise de comportamento das soluges S1 e S2 quanto a relagdes
molares e resisténcia a compressao

Traco | Precursor Solucéo | Relagfes Molares H20 | RM
para 100g Ativado Nig c -
CC |[C | C |ra-90g |Si/ | Ca/ | Na2O | Na/ MPa
A Z | P Al | Si /SiO2 | Al 3
P dias
01 0 7013 |S1 -12|14 |04 |012 2,72 | 0,47
M 8 5 2,03
02 70 0 |30 |S1 -12 |46, |02 | 0,07 49,4 | 0,47
M 83 |4 2 2,81
03 35 3530 |S1 -12|38 |03 | 0,09 5,16 | 0,47
M 5 2 2,33
P1 0 70 130 |S2 -14|16 |04 |014 4,63 | 0,53
M 1 1 5,30
P2 70 0 |30 |S2 -14|49, |02 |0,08 83,9 | 0,53
M 12 |3 0 7,28
P3 35 35 (30 |S2 -14|4,0103 |0,10 8,77 | 0,53
M 9 0 6,42

Com isso, optou-se como tracos a serem analisados os hibridos de
CZP e CCA com 30% de Portland, e a mistura ternaria com 50% CCA e
50% CZP na mesma proporcao de Portland que nas misturas bindrias,
com a solucdo dois (S2). Uma composicdo de referéncia (controle) foi
produzida somente com cimento Portland, com o trago padrdo, como
fator de comparacdo quantitativo, conforme pode-se acompanhar pela
tabela 5.
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Tabela 5 — Composig6es dos sistemas analisados na presente pesquisa

Proporcao de Solucéo Ativadora Trago
: 1:2 (SolugdoNaOH: |
0,
Traco ligantes (%6) Silicato de Sédio) Aﬁua/ /(Alxirg:
cp Cz | CC | NaOH | Ativador g aregi.a{)
P A (M) /lig.
70_CZP 30 70 - 14 0,90 0,53 1:2
70_CCA 30 - 70 14 0,90 0,53 1:2
35CCA_35 0,53 1:2
CzP 30 35 35 14 0,90
100_CP 100 ) ) ) i 0,53 1:2
(controle)

A tabela 6 apresenta as relacbes molares dos sistemas alcali-
ativados analisados na presente pesquisa.

Tabela 6 - Relagdes molares dos sistemas Alcali-ativados analisados na presente
pesquisa

Traco _Relagﬁes Molares dos Sistemas A_Icali-ativados
Si/Al Na/Al Na20/SiO; H20/Na.O
70_CzpP 1,61 4,63 0,14 15,46
70_CCA 49,12 83,90 0,08 15,46
35CCA_35CZP 4,09 8,77 0,10 15,46

Atraveés das relacGes molares, tem-se que o traco hibrido de cinza
de casca de arroz (70_CCA\) é o que apresenta valores mais distantes dos
gue sdo recomendados pela bibliografia. Decorrente da sua alta relacdo
molar Si/Al, esse traco pode apresentar uma distribuicdo de poros
menores (5 — 10 nm), devido a uma menor reorganizac¢do do gel antes do
endurecimento (DUXSON et al., 2005).

Para 0s outros tragos, as relacbes estdo mais proximas do que se é
recomendado pela bibliografia, onde o Na/Al, apresenta superior a um,
indicando a possibilidade de ocorrer eflorescéncias (LAHOTI et al,
2017).

3.3 METODOS
3.3.1 Programa Experimental Preliminar
Esta primeira fase da pesquisa teve como intuito avaliar os tragos

escolhidos para o estudo a partir da verificacdo da reatividade e
resisténcia mecénica adequada proporcionada por estes. Com as
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composicdes finalmente definas, essa verificacdo € importante para
enfatizar a possibilidade de uso dos precursores CZP e CCA em
sistemas com enrijecimento, com possibilidade de desmoldagem a 24
horas, sem uso de cura térmica.

3.3.1.1 Procedimento de mistura das pastas e resisténcia a8 Compressao

O método de producdo de pastas dos sistemas alcali-ativados
analisados se constitui em duas fases, primeiro a preparacéo da solucdo
ativadora, dissolugdo do NaOH em agua destilada e posterior
incorporacéo do Silicato de Sodio. Apods isso, mistura-se a solu¢do com
0 material percursor em po6 até ficar uma pasta homogeneizada.

Logo em sequéncia foram moldados os corpos de prova de pastas
(20 mm de didmetro x 40 mm de altura), com adensamento até retirada
das bolhas da pasta. As amostras permaneceram no molde nas primeiras
24 horas, apds esse periodo, foram desmoldadas e posicionadas em
ambiente com umidade relativa (60%) e temperatura (23 °C) controlada
até idade de ruptura. Algumas amostras podem ser visualizadas na
figura 17.

Figura 17 - Amostras de pastas endurecidas realizadas nos testes preliminares

O rompimento da amostra foi de acordo com a ABNT NBR 7215
(1996), com velocidade de carregamento da maquina de ensaio de 0,25
+ 0,05 MPa/s, para transmissdo de carga de compressao na amostra.
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Foram produzidas trés amostras por traco e por idade, onde se
rompeu com trés dias, em prensa de micro amostra no Laboratério de
Aplicacdes de Nanotecnologia em Construcdo Civil (NANOTEC) da
UFSC. A partir disso se teve conhecimento de enrijecimento adequado
das amostras para confeccdo de argamassas, conforme foi apresentado
na Tabela 4.

3.3.2 Ensaios de Retracao

Os ensaios de retragdo tiveram como intuito analisar trés
mecanismos diferentes, a quimica, autdgena e por secagem, neste
Gltimo, trés condicdes de exposicdo foram realizadas. Os ensaios foram
realizados baseados em normativas consolidadas para esse tipo de
analise. As medigbes foram realizadas no laboratério ValoRes —
Valorizacdo de Residuos e Materiais Sustentaveis.

3.3.2.1 Retracdo Quimica

Por meio de estudo bibliografico detectou-se que o método mais
utilizado para ensaios em sistemas A&lcali-ativados é o método
gravimétrico (CARTWRIGHT et al., 2013; HOJATI e RADLINSKA,
2017), sendo este adotado para o0 levantamento das variacdes
decorrentes da retracdo quimica.

Este ensaio consistiu em posicionar uma quantidade especifica de
pasta (25g) em um prato de cristaliza¢do de vidro (7Omm de didmetro e
50mm de altura), que foi coberto com 10 ml da mesma solucdo de
ativagdo da pasta. Foram entdo incorporados a parafina, colocando-se
gota a gota um Oleo de parafina de baixa densidade (0,865 g/cm?), até
cobrir a superficie da pasta e encher o prato de cristalizacdo. A figura 18
a seguir representa a configuracdo da amostra preparada para o ensaio.
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Figura 18 — Configuracéo da amostra posicionada no cesto da retragdo quimica

Este foi posicionado em um recipiente cheio de 6leo de parafina
em banho-maria a 23 °C. Com isso, mede-se a variacdo a cada 5
minutos da massa flutuante em balanca de alta precisdo. A retracdo
quimica pode ser obtida pela equagéo 1.

V _ AVpasta _ Wsub(t)_wsub(so) (1)
ke g Poil X g

Vro= retragéo quimica (ml/g);

AV aseq = alteragdo de volume da pasta (ml);

g = massa de material cimenticio (g);

Wiub(e) = Massa submersa no tempo t (g);

Wiun(30)= Massa registrada 30 min apds primeiro contato com a solugéo

(9);

Poir = densidade da parafina (g/ml);

Para realizagdo deste ensaio foi seguida a metodologia descrita do
método gravimétrico para os quatro tracos analisados nesta pesquisa,
com leitura automatica em balanca de precisdo (0,0001 g +) durante o
periodo de até dez dias.

3.3.2.2 Retragdo Autdgena

Para ensaio de retracdo autdgena o método em que se baseou foi a
ASTM C 1698-09 — Tensdo Autégena em Pastas de Cimento e
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Argamassas, que inclui em sua metodologia a aplicagdo em materiais
cimenticios suplementares, utilizando temperatura constante e sem
aplicacéo de forcas externas.

Para esse ensaio confeccionou-se corpos de prova prismaticos em
moldes metalicos de dimensdes 2,5 x 2,5 x 28,5 cm. Os testes foram
realizados em argamassas produzidas com a relagdo em massa de 1:2
(material precursor: areia natural), onde se seguiu a ABNT NBR 16541
(2016). Esse método de mistura também foi utilizado para confeccéo
dos corpos-de-prova da retracdo hidraulica e ensaios de propriedades
mecénica no estado endurecido.

Primeiramente pesou-se 0s materiais aglomerantes, areia,
ativador alcalino e agua, nas proporgdes necessarias para preenchimento
dos moldes. Adicionou-se a solucdo alcalina, ou agua no caso do trago
de referéncia, no fundo do misturador mecénico indicado na ABNT
NBR 7215 (1996), em sequéncia adicionou-se o material precursor, e
agitou-se em velocidade baixa por 30 segundos. Apds esse periodo,
adicionou-se a areia e misturou-se por mais 30 segundos, seguidos de
mais 60 segundos de agitacdo na velocidade alta. Parou-se o misturador
por 90 segundos, nesse meio tempo pode-se raspar a superficie interna
da péa para garantir que todo material seja homogeneizado. Para finalizar
acionou-se o misturador novamente na velocidade alta por mais 60
segundos.

Apos a finalizacdo do processo de mistura as argamassas foram
moldadas em duas camadas de 25 golpes com soquete, em molde
devidamente selado com trés camadas de plastico filme de PVC para
evitar a perda de agua destas, e armazenadas em sala com temperatura
constante até 0 momento da desmoldagem.

A desmoldagem ocorreu ap6s 18 horas do primeiro contato entre
0s materiais, entdo os corpos de prova foram imediatamente revestidos
com plastico filme de PVC e papel aluminio, de forma que estes néo
tivessem contato com o meio ambiente que promovesse trocas de
umidade, conforme pode-se observar pela figura 19.
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Figura 19 — Corpos de prova vedados para anélise de retragdo autdgena

A cada medi¢do foi acompanhada a variagdo de massa, em
balanca com precisdo de 0,1 g, das amostras, indicando que estas
estavam isoladas e ndo apresentaram variacdes de massa consideraveis.

A partir do momento da configuracéo final, o comprimento do
espécime pbde ser obtido usando relégio comparador. A mudanca de
comprimento foi medida em intervalos regulares até a idade
especificada, a partir dessa variacdo de comprimentos é possivel realizar
o calculo da retragéo autégena (ASTM C 1698-09).

De acordo com estudos que avaliaram a retracdo autogena, a
duracdo especificada de ensaios foi de 28 a 180 dias, onde os autores
obtiveram medidas de varia¢fes consideraveis. O término do ensaio foi
dado devido a estabilizacdo nas medidas de retragdo (CARTWRIGHT et
al., 2015; MA e YE, 2015; HOJATI e RADLINSKA, 2017) .

Para realizacdo deste ensaio foram produzidas trés amostras para
cada trago analisado, com duracéo de 90 dias. O ensaio foi realizado em
sala climatizada com temperatura ambiente de 23 + 2 °C.
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Para o célculo da retracdo autégena segundo a ASTM C 1698
(2009), tem-se que o comprimento da barra de argamassa inicial, L(ti),
no primeiro instante, chamado tempo ti, é dado pela equagéo 2.

L(ti) = Lyer + R(ti) — 2. Lpiug 2

Onde:

L r«f = comprimento da barra de referéncia;

R(t) = leitura de comprimento realizado no reldgio comparador
com a amostra posicionada, mm;

L piug) = comprimento médio entre os plugs, mm;

A retracdo autdgena, é obtida a partir da equagéo 3.

L(6)—L(ti) R(t)—R(ti)
€autogena = — T 106 = @ 106 um/m 3)

Onde:

ti = tempo da medida inicial, quando a primeira medida de
comprimento é executado, min;

Com relagdo a variagdo de massa dos CP’s a norma considera que
a troca de umidade com o ambiente externo resulta em um erro de 80
um / m por grama de mudanca de massa, se 0 valor resultante do erro
decorrente da variacdo de massa exceder em 5% o valor total da retracdo
autogena considera-se o ensaio como invalido, sendo que nesta pesquisa
nenhuma amostra ultrapassou esse valor.

A ASTM C 1698-09 recomenda que as leituras sejam realizadas a
partir do fim de pega e com um, trés, sete, 14 e 28 dias, contando a
partir do dia em que foi realizada a mistura. Ela sugere também que se
necessitar de medi¢des mais frequentes, pode-se realizar em intervalos
de uma a trés horas durante o primeiro dia, duas vezes ao dia durante na
primeira semana, uma vez por dia apds a primeira semana.

Com isso tém-se que as medicOes foram realizadas pelo menos
duas vezes na semana, até os 28 dias, respeitando as idades impostas
pela norma (um, trés, sete, 14 e 28 dias) com leituras adicionais
intermediarias, sendo que a primeira leitura ocorreu apés seis horas da
Lo, sendo analisadas trés amostras por traco.
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3.3.2.3 Retracdo Hidraulica

Para 0 ensaio de retracdo por secagem, também conhecido como
retracdo hidraulica, foi adotado o método estabelecido pela ABNT NBR
15261 (2005) para determinacdo da variacdo dimensional (retragdo ou
expansdo linear). A norma especifica uma temperatura de 23 + 2 °C e 60
*+ 5% de umidade relativa, onde os moldes de ago ou outro material
rigido devem apresentar as dimens@es especificadas pela figura 20.

Figura 20 — Dimensdes em mm do molde para ensaio de retracéo linear
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Fonte: ABNT NBR 15261-05.

A preparacdo da argamassa seguiu-se a ABNT NBR 16541
(2016), conforme descrito no item anterior. Para a moldagem foram
executadas duas camadas de 25 golpes com soquete e depois, retirou-se
0 excesso de argamassa com uma régua.

A desmoldagem foi feita apos 48 + 6 horas, seguidas da leitura
inicial dos CP’s. Em sequéncia, os corpos-de-prova foram dispostos em
ambiente com umidade controlada até concluir todas as leituras
estabelecidas, sendo que estas sdo contadas a partir da leitura inicial. A
partir das leituras, determinam-se as variagGes dimensionais e de massa
das amostras. Na figura 21, tem-se a leitura de uma amostra no relégio
comparador.
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Figura 21 - Leitura em rel6gio comparador

Em pesquisas recentes, a duragéo deste tipo de ensaio tem sido de
70 a 180 dias (MA e YE, 2015; YE e RADLINSKA, 2016).

Para realizacdo deste ensaio foram produzidas trés amostras para
cada traco analisado, com duracdo de 90 dias, com medi¢fes semanais
no primeiro més.

A leitura da retracdo hidraulica foi obtida pela seguinte equacéo
4.

L(t)—-L(i)

&= T 108 [u m/m] 4)

Onde:

&t = retracdo hidraulica na idade de leitura;

L(t) = comprimento da barra na idade de leitura (m);
L(i) = comprimento da barra inicial (m);

0,25 = distancia interna livre entre os pinos (m);
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Também foi verificada a variagdo de massa de cada barra para
verificar o0 mecanismo de desprendimento de dgua para as amostras, as
pesagens foram realizadas sempre que ocorreu nova leitura das barras.

No ensaio de retragdo hidraulica se propds avaliar diferentes
condices de cura variando-se a umidade relativa, sendo este fator muito
influente nos resultados como se viu na bibliografia. Sendo estas as
umidades relativas de em cura seca abaixo de 40%, cura normal de
aproximadamente 60% e cura Umida superior a 85%, para analise da
influéncia da umidade do meio ambiente nesse tipo de retracdo, com
temperatura ambiente de 23 £ 2 °C, As camaras Umida e seca estdo
apresentadas nas figuras 22 e 23.

Figura 22 — Amostras expostas ao ambiente UR > 85%

A cura Umida (UR > 85%), figura 22, foi realizada em camara
fechada com lamina de &gua que ndo entrava em contato com as
amostras. A umidade relativa foi acompanhada por todo o ensaio através
de equipamento aquisitor de dados, onde media-se a UR e temperatura a
cada 40 minutos.
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Figura 23 — Amostras expostas a UR < 40%
—=a—

A cura seca (UR < 40%), figura 23, foi realizada em cémara
vedada, onde adicionou-se silica gel até se obter a umidade relativa
estipulada, sendo esta também acompanhada por aquisitor de dados de
umidade relativa e temperatura a cada 30 minutos.

3.3.3 Propriedades Mecanicas e Reatividade

Os ensaios de resisténcia a compressdo e médulo de elasticidade
sdo importantes para analisar o ganho de resisténcia em argamassa, e
comparar os efeitos causados pelo maior enrijecimento das amostras nas
retracBes. A absorcdo capilar de agua fornece a porosidade aberta dos
sistemas. O grau de reacdo demonstra o consumo de material precursor
nas reacOes dos cimentos. E a calorimetria indica a cinética de reagdes
nas idades iniciais.

3.3.3.1 Resisténcia mecanica a compressao e tragao na flexdo

Para execucdo das argamassas se prop0s utilizar a ASTM C 348-
02 (2002), com um trago cimento: areia: agua de 1: 2: 0,53. De acordo
com a norma, primeiramente foi preparada a solucdo ativadora, em
sequéncia adicionou-se material precursor e misturou-se em
argamassadeira durante 30s na velocidade lenta. Apoés, adicionou-se o
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agregado miudo misturando por mais 30s na velocidade lenta. Em
sequéncia a mistura ficou durante 30s na velocidade rapida, e entdo
desligou-se 0 misturador mecéanico por 90s, seguido por mais 60
segundos em mistura rapida.

Foram moldados trés corpos de prova prismaticos (4,0 cm x 4,0
cm x 16,0 cm) por trago, em duas camadas de 30 golpes em cada. Ap6s
desmoldar as amostras, estas foram recobertas com plastico filme para
evitar perda de &gua, e dispostas em sala climatizada com temperaturas
de 23 + 2 °C com umidade relativas de 60 + 5%. Também foram
preparadas amostras que ficaram dispostas em UR seca e Umida. As
idades de rompimento analisadas foram de sete e 28 dias, onde estas
foram rompidas primeiramente a flexdo e em sequéncia & compressdo,
conforme pode-se observar na figura 24.

Figura 24 - Prensa de resisténcia mecanica em argamassa
1 + | o T

3.3.3.2 Mddulo de Elasticidade

Para determina¢do do mddulo de elasticidade dindmico utilizou-
se 0 método ndo destrutivo, determinado através da propagacdo de
ondas ultrassonicas, realizado em moldes prisméaticos de argamassa
(4x4x16 cm), com idade de sete e 28 dias, segundo recomendagdes da
ABNT NBR 15630 (2008). A partir das leituras no mostrador digital e
formulagcdes normatizadas, pode-se obter 0 moédulo de cada amostra,
conforme equagéo 5.
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A+w*(A-2p)
E; = v? — 5
@ = ViEpE T s (®)
Esse ensaio foi realizado no Laboratorio do Grupo de Pesquisa
em Ensaios ndo Destrutivos (GPEND), nas amostras produzidas para
rompimento a compressao antes que o ensaio fosse realizado, para se
obter um aproveitamento de amostra.

3.3.3.3 Absorcdo Capilar de agua

Para determinacdo da porosidade aberta por imersdo as amostras
foram primeiramente secas em estufa a 105 °C até constancia de massa
por 72 horas (ms). Depois disto, estas foram dispostas em recipiente com
agua até ficarem submersas, onde se aferiu a massa apds dois, quatro,
oito, 24, 48 e 72 horas. Em sequéncia as amostras foram colocadas em
recipiente cheio de dgua em banho térmico com a agua em ebulicdo por
cinco horas. Passado esse periodo, aferiu-se a massa dos CP’s em
balanca hidrostatica (mj), seguido da aferi¢cdo da massa saturada (Msar).

Onde a absorcdo, ou porosidade aberta, das argamassas foi obtida
através da equacéo 6.

Absorgao = %x 100 (6)

N

E o indice de vazios (lv), ou porosidade aberta, foi calculado
através da equacao 7.

— Msqc—Ms
IV - Mgqe—M; (7)

3.3.3.4 Grau de Reagdo

O grau de reacdo foi obtido através do método de dissolucdo em
acido, onde se sabe que produtos resultantes da reacdo de sistemas
alcali-ativados sdo dissolvidos em &cido, portanto, o residuo que sobra
apoés o0 ataque acido sdo grdos anidros do material precursor
(CARTWRIGHT et al, 2013; FERNANDEZ-JIMENEZ et al., 2005;
JUENGER e JENNINGS, 2002; LUKE e GLASSER,1987).

As amostras foram esmagadas até serem reduzidas a p6<150um,
e entdo uma grama de cada amostra foi adicionada em 250 mL solucdo
acida (1:20) HCI, com pureza 37%, onde agitou-se por trés horas a 200
rpm.
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Depois disso, a solugdo passou por processo de filtragem e entdo
foi seca em estufa a 105°C até constancia de massa por 24 horas. Apds
este periodo, pesou-se o material residual para calculo da variacdo de
massa decorrente da dissolu¢do em acido, conforme equacéo 8.

m, -m {
o= amostra residuo (8)

Mamostra

Esse processo foi realizado aos sete e 28 dias, com 0s quatro
tracos analisados em duplicatas, 70_CCA, 70_CZP, 35CCA _35CZP e
100_CP.

3.3.3.5 Calorimetria

O ensaio de calorimetria permite analisar as curvas de calor
acumulado e taxa de calor liberado das reagdes do cimento, e com isso
verificar o calor liberado pelas reacdes.

Para analise das curvas da cinética de temperatura de reagoes
foram selecionados os quatro tragos, 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP
e 100 _CP, com duracdo de 72 horas, sendo este ensaio também
realizado no Laboratério de Aplicacdes de Nanotecnologia em
Construcéo Civil (NANOTEC) da UFSC.

As analises foram realizadas em amostras de pastas,
confeccionadas pelo mesmo processo de mistura do programa
experimental, onde misturou-se a solu¢do de NaOH (14 M) com o
silicato de sddio, e em sequéncia adicionou-se 0 material precursor em
po6 e homogeneizou-se.

Também foi realizado o ensaio de cinética da temperatura, onde
através de termopares obteve-se a temperatura de hidratacdo no interior
das amostra, com duracéo de 48 horas, no laboratério Valores.

3.3.4 Ensaios de Microestrutura

Os ensaios de microestrutura tiveram como objetivo a obtencédo
da porosidade desse tipo de cimento alcali-ativado, além de verificar a
formagdo de produtos originarios das reacGes e consolidacdo destes.
Através disto, se faz possivel a comparacdo da estruturacdo do material
com o desenvolvimento das retrac@es.

Para 0s ensaios de microestrutura as amostras passaram por um
processo de interrupcdo de hidratacdo, onde se tem a imersdo das
amostras em acetona por duas horas, ou até que toda a agua seja
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substituida por acetona na matriz, 0 que se pode observar pela
constancia de massa da amostra. Depois deste intervalo, as amostras
passaram por um filtro a véacuo, e dispostas em estufa a 50°C por 24h, ou
até constancia de massa, para garantir a total evaporacdo da acetona.
Para finalizar, estas foram moidas até finura inferior a 150 pm, menos
para os ensaios de MEV e Isotermas.

3.3.4.1 Adsorcéo e dessorcao de nitrogénio

Para o conhecimento da estruturagdo dos poros nas argamassas
foi adotado o meétodo das adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio nas
amostras. Onde adsorcéo é a retencdo de moléculas de nitrogénio nas
paredes internas dos poros da amostra decorrente de forcas massicas em
uma ou mais camadas, enquanto a dessorcdo € a liberacdo dessas
moléculas anteriormente adsorvidas.

Nesse ensaio obtém-se os graficos das isotermas, sendo que estas
se relacionam com a estrutura porosa de materiais cimenticios, e
também se mostram eficientes para determinagdo da &rea de superficie
dos poros e 0 volume de poros em funcdo do raio destes. Entdo, a partir
dos resultados e utilizando os métodos de BET (Brunauer, Emmett e
Teller) e BJH (Barrett-Joyner-Hellenda), pdde-se determinar a area de
superficie especifica pelo primeiro, e através do segundo obtém-se a
distribuicdo de tamanho de poros (YUAN et al., 2017).

As isotermas relacionam a quantidade adsorvida de nitrogénio
com a pressdo relativa de intrusdo. Esse tipo de grafico possibilita a
andlise das histereses decorrentes de variadas umidades relativas de
cura, diferenciando os efeitos causados na distribui¢do de poros apenas
pela variacdo da UR de cura. Onde as isotermas se diferem decorrente
da distribuicdo de poros, e as maiores histereses indicam que 0s poros
sdo mais fechados, prejudicando na dessor¢do do nitrogénio (YE e
RADLINSKA, 2016).

A anélise de isotermas de nitrogénio foi realizada, entdo, em
argamassa variando os quatro tracos estudados e na condi¢do de cura
com umidade relativa préxima a 60%. A partir delas também foram
obtidas as superficies BET e distribui¢do de poros BJH, para anélise das
histereses. As idades analisadas foram de sete e 28 dias, no laboratério
Central de Andlises do EQA/UFSC.

3.3.4.2 Difracdo de Raios-X (DRX)
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O ensaio de difracdo de raios-x consiste na identificacdo de fases
solidas e cristalinas presentes no material, devido a padrfes de
interferéncia de ondas especificos, através do arranjo entre atomos,
comprimento e angulo de ligacdes entre eles.

A realizacdo deste ensaio teve como intuito a analise da formag&o
de picos cristalinos decorrentes da formacdo dos produtos de reacdo,
onde materiais com maior porcdo cristalina possuem uma estruturacao
mais definida e consolidada (GARCIA-LODEIRO et al, 2011; YE e
RADLINSKA, 2016).

As amostras de pasta passam pelo processo de interrupgdo das
reacdes e depois disso foram moidas até se transformarem em um fino
po (<150um). Esse processo também foi realizado para os ensaios a
seguir, exceto o MEV, em que as amostras ndo devem ser reduzidas a
p6. Esse ensaio foi realizado no Laboratério de Aplicacbes de
Nanotecnologia em Construcdo Civil (NANOTEC) da UFSC, para
amostras com sete e 28 dias.

3.3.4.3 Analise Termogravimétrica (TG)

Esse ensaio indica mudanca de massa na estrutura em funcéo da
temperatura, e através deste é possivel analisar as fases decorrentes das
reacOes dos cimentos.

Para o0 cimento Portland, sabe-se que na analise
termogravimétrica as transformacBes de fases decorrentes de
decomposicdo do C-S-H iniciam-se aos 50°C e o terminam aos 500°C,
tendo como valor maximo entre 85°C e 120°C. Como a transformacéo
de fase mais intensa de C-S-H apresenta-se isolada, sem sobreposi¢do
produtos de hidratacdo, se torna possivel a sua quantificacdo através
desse método (TAYLOR, 1997).

Para cimentos alcali-ativados se tem uma variacdo da temperatura
de decomposicdo dos produtos das reacles, na ativagdo de diferentes
tipos de escoria de alto-forno, foram identificados picos de
decomposi¢do do C-S-H de 50-200°C, seguido da decomposi¢do da
hidrotalcita (BEN HAHA et al., 2011).

Bernal et al., 2012, também identificou transformacGes de fases
decorrentes da perda de massa de amostra devido a decomposicdo de
produtos de hidratacdo (C-S-H) proximos aos 52 °C, sendo neste o
maior valor observado. Transformacgdes de fases menores também foram
notadas proximas a temperatura de 107°C, e relacionados a evaporagédo
de agua ou decomposicéo da hidrotalcita.
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Esse ensaio foi realizado no Laboratério de Aplicacdes de
Nanotecnologia em Construcdo Civil (NANOTEC) da UFSC, para
amostras com sete e 28 dias.

3.3.4.4 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

Equipamento capaz de produzir imagens de alta resolucéo,
através da emissdo de feixes de elétrons que interagem com a superficie
em que sao irradiados, provendo assim a emissdo de elétrons
secundarios que fornecem informacfes sobre as caracteristicas da
superficie da amostra.

Possibilita a analise das fases formadas, elementos quimicos
(EDS) e morfologia das amostras, através de imagens de alta resolucéo e
outros equipamentos que podem ser acoplados (PUERTAS et al., 2011;
YE e RADLINSKA, 2016).

Esse ensaio foi realizado no Laboratdrio Central de Microscopia
Eletronica (LCME) da UFSC, para amostras de sete e 28 dias. Com 0
Microscopio Eletronico de Varredura modelo JEOL JSM-6390LV,
apresentado na figura 25.

Figura 25 - Microscopio Eletronico de Varredura
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3.3.4.5 Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier
(FTIR)

O ensaio de FTIR permite a identificacdo das ligacdes quimicas a
partir dos niveis de energia, sabendo-se que as ligacdes apresentam
frequéncias de vibragfes caracteristicas o que possibilitam a distincao
entre diferentes tipos de ligag0es.

Através desse ensaio pode-se identificar os arranjos entre atomos
da estrutura dos aluminossilicatos presentes nesse tipo de material
alcali-ativado, assim como a polimerizacdo da estrutura e incorporacéo
de alcalis. 1sso € possivel através das vibragdes das ligagcdes (GARCIA-
LODEIRO etal., 2011; PUERTAS et al., 2011; BERNAL et al., 2012).

Esse ensaio foi realizado no Laboratério de Aplicacdes de
Nanotecnologia em Construcdo Civil (NANOTEC) da UFSC, para
amostras com sete e 28 dias, para analise dos tracos propostos.
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4.1 CARACTERIZAGAO DOS MATERIAIS

4.1.1 Composicdo Quimica

A composi¢do quimica dos materiais precursores foi obtida
através da espectroscopia de raios-x (EDX), apresentada na tabela 7.

Tabela 7 - Anélise quimica dos materiais precursores CCA, CZP e CPV-ARI

Andlise Quimica (%)

Compostos Czp CCA CPV-
ARI

SiO 58,023 | 87,047 | 19,36
Al;O3 22,347 | - 51
Fe203 7,275 | 0,071 | 3,02
K20 3,063 |1,564 |-
CaO 1,617 | 0544 |6371
TiO 1,207 | 0,012 |-
SOs 0595 |- 2,84
Zr02 0,094 |- -
V205 0,059 |- -
MnO 0,053 |0319 |-
P20s - 0176 | -
Cr20s3 0,036 |- -
CuO 0,023 |- -
Zn0O 0,022 |0,006 |-
SrO 0,021 |0,002 |-
CO: (P.F) 5,54 1024 | 3,8

Onde observa-se que a cinza de casca de arroz tem elevado teor
de silica, proximo a 90%, sendo este basicamente seu principal
composto. J& a cinza pesada apresenta aproximadamente 60% de silica
em sua composicdo, e possui também elevado teor de alumina, superior

a 20%.
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Com isso, baseando-se em relagGes molares, o trago com maior
propor¢do de CZP teria mais condicfes de produzir produtos de reacdes
mais préximos ao que se encontra na bibliografia, por este apresentar
uma favoravel relacdo SiO2/Al,O3, sendo esta de 2,59. Ye e Radlinska,
2016, utilizou uma escdria onde essa relagdo foi de 2,35. Fang et al.,
2018, aplicou em seu estudo cinza volante com de SiO2/Al,O3 de 2,01.
Ja em estudo realizado também com cinza pesada, esta apresentou
relacdo silica/alumina de 2,74 (TOPCU e TOPRAK, 2011). Com isso,
0s sistemas cinza pesada tem mais probabilidade de produzir um
aluminossicato mais préximo da bibliografia (N,C)-A-S-H.

4.1.2 Difracéo de Raios-X
O ensaio de DRX possibilitou identificacdo de alguns picos por
analise cristalografica, através do software Match!, onde M = mulita; Q

= quartzo e C = cristobalita. Conforme pode-se observar na figura 26.

Figura 26 - Difratograma dos materiais precursores
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Nota-se que 0s materiais precursores apresentaram uma
predominéncia de estrutura amorfa, com poucos picos cristalinos, isso é
mais visivel na CCA, enquanto a CZP apresentou alguns picos de mulita
e quartzo. Ambas ja tinham passado pela etapa de tratamento para
realizacdo desta anélise.
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4.1.3 Massa Especifica

Os resultados obtidos através do ensaio de picndmetro para
obtencdo da massa especifica dos minerais, cimento Portland e areias
estdo apresentadas na tabela 8.

Tabela 8 - Massa especifica e Blaine CZP, CCA, CPV-ARI, areia fina e areia
média

Material Massa especifica média Superficie Especifica
picnémetro (kg/m3) Blaine (m#/kg)

CzP 2510 + 46 715,50

CCA 2120+ 34 1174,00

CPV-ARI 3150 + 52 500,50

Areia fina 2650 + 04 -

Areia média 2620 £ 06 -

A CCA apresentou uma superficie especifica Blaine
consideravelmente superior aos outros precursores, indicando uma
maior porcdo de material fino. E observado também que as cinzas
apresentam massa especifica bem inferior a do cimento Portland, sendo
gue a cinza de casca de arroz € a menor entre elas, além disso ela
também apresenta a maior superficie especifica entre os precursores.

Através dos traco escolhidos a serem analisados em argamassa de
1:2 (precursor: areia), tem-se que decorrente da menor massa especifica
das cinzas o traco de apenas cimento Portland apresenta uma menor
porcentagem de pasta, sendo 100_CP = 52,89%, 70_CCA = 59,92%.
70 CZP = 58,79% e 35CCA _35CZP = 59,36%, o calculo deste
percentual de pasta na argamassa esta apresentado no Apéndice A.

Os sistemas alcali-ativados apresentaram percentual muito
préximo entre si, entretanto eles se distanciaram um pouco do traco de
controle de apenas cimento Portland, contudo essa diferenca é de no
maximo 7%.

4.1.4 Granulometria a laser dos precursores

Para o0s materiais precursores foi realizada a analise de
granulometria a laser para identificar a finura das particulas, onde as
matérias primas j& tinham passado por tratamento prévio, como moagem
da CZP e passagem em peneira com abertura de 150 um, sendo que este
resultado esta apresentado na figura 27.
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Figura 27 - Granulometria a laser dos precursores
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Das curvas de distribuicdo acumulada de tamanho de particulas
obtidas observa-se que 0s materiais precursores apresentaram dimensdes
muito préximas. Segue na tabela 9 os valor de didmetro D1, Dso € Dao.

Tabela 9: Dimens0es caracteristicas das particulas dos materiais precursores

Tamanho de Particulas

Dao (M) Dso (um) | Deo (Hm)
CCA 1,945 15,56 44,00
CzP 2,312 13,08 26,16
CP 2,75 15,56 37,00

Onde se tem que a CCA apresenta 10 % das particulas menores
que 1,945 um, enquanto esse valor é superior para 0s demais, contudo
ela apresenta 90 % das particulas menores que 44 um, sendo que para 0s
demais materiais as dimensfes em que 90% das particulas que séo
inferiores € menor que esse valor. Com isso, se tem que a CCA
apresenta uma faixa granulométrica mais abrangente quanto ao tamanho
das particulas, enquanto a CZP tem uma faixa mais estreita.
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4.1.5 Granulometria das Areias

Para a distribuicdo média acumulada do tamanho de particula da
areia foram ensaiadas duas amostras com baixa variacdo de resultados
entre elas. Com isso, se tem que a distribuicdo média acumulada de
tamanho de particulas da areia fina, média e mistura em 50%-50% entre
estas duas esta apresentada na figura 28.

Figura 28 - Granulometria areias
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Com este resultado se percebe um alto contetido de finos na areia
fina, a deixando muito fora da zona utilizavel. Para se ter uma
argamassa com maior trabalhabilidade se fez necessario a mistura da
areia fina com outro tipo de areia, adotando-se assim como padrdo para
mistura de argamassas a composicao 50% areia fina - 50% areia média.
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4.2 RETRACAO
4.2.1 Retracao Quimica

A retracdo quimica possibilitou observar as variagdes
volumétricas da pasta decorrentes da contracdo, sendo esta, resultante
das reacOes da pasta do cimento, onde o volume dos produtos reagidos é
menor que o0 volume dos materiais antes de ocorrerem as primeiras
reacdes. Esse pardmetro se correlaciona diretamente com a reatividade
das pastas, ou seja, com o0 grau de reacao.

Na figura 29, pode-se observar o comportamento da retracio
quimica nas primeiras horas de reacdo até indicios de estabilizacdo nas
curvas.

Figura 29 - Retragdo Quimica dos tragos 70_CCA, 70_CZP_ 35CCA_35CZP e
100_CP
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O cimento Portland apresentou retracdo quimica mais que duas
vezes superior as dos sistemas alcali-ativados nos primeiros trés dias de
ensaio. Esse fator decorre da maior facilidade de diluicdo do cimento
Portland, por se tratar de um CPV-ARI, cimento de alta resisténcia
inicial.

Com relacéo a resultados obtidos na referéncia bibliogréafica, se
obteve retragdes quimicas inferiores no geral. Onde em sistemas AA de
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escdria de alto forno tiveram resultados duas vezes superiores aos desta
pesquisa. Entretanto, o padrdo da cinética do cimento Portland foi
similar (CARTWRIGHT et al., 2013).

Ja em pesquisas realizadas com cinza volante, os resultados e
cinética da retracdo quimica foram similares aos sistemas ativados com
solucdo de NaOH de baixa molaridade (HOJATI e RADLINSKA,
2017).

Os sistemas alcali-ativados apresentaram uma cinética proxima
entre eles, sem uma evolugdo muito rapida na retracdo quimica, mas sim
uma evolucdo gradual, onde o trago 70_CZP foi o0 que apresentou menor
retracdo quimica, seguido do 35CCA_35CZP, sendo que este estava
bem préximo ao 70_CCA. Esse fato pode ser decorrente do menor grau
de reacdo dos sistemas AA, consequente da menor reatividade em
comparagdo ao cimento Portland. Esse fendbmeno também pode ser
acompanhado na resisténcia mecanica, onde os AA’s tem um ganho de
resisténcia lento, no calor de hidratacdo acumulado. Contudo, esse fato
ndo influencia nas retragdes autdgenas e por secagem, pois essas Se
mantém altas apesar disso. Uma correlagdo entre a retracdo quimica e
grau de reacdo das amostras pode ser acompanhado na tabela 10.

Tabela 10 - Correlacdo entre retragdo quimica e grau de reagdo

Amostra Retragdo quimica Grau de reacdo
aos 3 dias (ml/g) médio 7 dias (%)
70_CzZP 0,005 70,12
70_CCA 0,007 57,30
35CCA_35CZP 0,006 69,43
100_CP 0,024 88,73

A partir disso, se tem que para os sistemas AA o grau de reacao
ndo se correlacionou, sendo que o tragco 70_CZP apresentou maior grau
de reacdo e a menor retragdo quimica entre os sistemas &lcali-ativados.
Esse fato se difere da bibliografia, onde grau de reacdo e retragdo
guimica se correlacionam, usando os mesmos métodos de ensaio
(CARTWRIGHT et al., 2013; HOJATI e RADLINSKA, 2017).

4.2.2 Retracdo Autdgena

As medicOes de retracdo autdgena tiveram inicio apés 18 horas da
mistura, sendo esta medida Lo, onde até esse momento elas
permaneceram em molde bem vedadas, e ap6s desmoldagem foram
seladas novamente com vérias camadas de plastico filme de PVC,
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seguidas de papel aluminio, onde ndo se teve variacdo de massa
consideravel em nenhum corpo-de-prova.

Quanto maior a proporcao de CCA maior foi a retracdo autdgena,
onde o trago 35CCA_35CZP foi aproximadamente duas vezes superior
ao 70_CZP e o 70_CCA também apresentou resultados em torno de
duas vezes maior que o 35CCA _35CZP. Além disso, as amostras
70_CZP, tiveram retracbes bem préximas dos tracos de Controle
100_CPV-ARI, ou seja, retragdes autdgenas consideravelmente baixas.

Na figura 30, a seguir, tem-se a média das varia¢fes dimensionais
de trés amostras para cada trago, sendo que os valores obtidos por
amostra estdo disponiveis no Apéndice B.

Figura 30 - Retragdo Aut6gena dos tragos 70_CCA, 70_CZP_ 35CCA_35CZP e
100 _CP
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A sequéncia em que os trés sistemas alcali-ativados se ordenam
com relagdo a maiores retragbes € a mesma observada na retracdo
quimica: 70_CCA > 35CCA_35CZP > 70_CZP.

Através disso, percebe-se também a maior reatividade das
amostras com CCA em comparagdo com as de CZP, pois o 70_CZP
demonstrou retragdes bem proximas a zero as 6 horas, e apds um dia ja
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superou a retragdo do Controle (100_CPV-ARI), demonstrando que suas
reacdes foram mais lentas que as dos demais tragos.

As curvas apresentaram maiores inclinagbes até os sete dias de
ensaio, tendendo a uma estabilizagdo na retracdo autdgena a partir dos
21 dias. Pode-se perceber através da figura 31 um pequeno incremento
nas retracOes entre as idades de sete e 28 dias.

Figura 31 - Retracdo autdgena aos sete e 28 dias
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A cinza pesada na matriz dos sistemas AA’s impediu o
desenvolvimento de grandes retragfes autbgenas, como pode-se ver no
trago 35CCA_35CZP. Isso pode ter sido ocasionado pela influéncias
dessa na porosidade do sistema, reduzindo o impacto causado pela CCA
no desenvolvimento de maior porgdo de microporos na matriz,
reduzindo os efeitos de auto-dessecacdo. Esse mecanismo sera melhor
discutido no ensaio de adsorcdo e dessorcdo de nitrogénio, através da
andlise de distribuicéo de poros (BJH).

Outro fato apresentado na figura 31 é o desvio padrdo que se
demonstrou consideravel neste ensaio, isso ocorreu devido a vedacédo
realizada nos CP’s que acarretou em uma superficie de leitura dos pinos
um pouco irregular, acarretando em maior desvio padrdo na média das
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amostras de 70_CCA. Por esta apresentar a maior retracdo autdégena o
desvio padrdo ainda se apresenta dentro dos limites.
4.2.3 Retracao Hidraulica

4.2.3.1 Cura em umidade relativa normal (60 = 5 %)

No ensaio de retracdo hidraulica para uma UR préxima a 60% foi
notavel a superior magnitude das amostras de sistemas alcali-ativados,
sendo que quanto maior a quantidade de CCA maior foi a retragdo,
assim como ocorreu ha retracdo autdgena.

A partir dos 28 dias foi observada uma estabilizagdo nas curvas
de retracdo, sendo que até os sete dias a curva mostrou uma maior
inclinagcdo, como pode-se observar no grafico da figura 32 a seguir.
Estdo apresentadas as médias das variagGes dimensionais, o0 Apéndice C
apresenta as variagdes dimensionais por amostra.

Figura 32 - Variacdo dimensional por secagem UR ~ 60%
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Neste ensaio o0 traco 70 _CZP apresentou resultados
aproximadamente quatro vezes maiores que o cimento Portland, em
sequéncia se tem o 35CCA_35CZP cinco vezes maior e 0 70_CCA em
torno de seis vezes maior que o0 100_CP.

Ja para a perda de massa, até aos 21 dias de ensaio se teve uma
inclinagdo de curva acentuada para os AA’s, sendo que ambos 0s tragos
apresentaram cinética similar, alcangando o maior pico superior a 3%
(35CCA _35CZP) nas amostras de AA. Ja& as amostras de cimento
Portland chegaram proximo aos 2% aos 7 dias e depois disso se teve
uma estabilizacdo na curva. As amostras com 70_CZP apresentaram
maior perda de massa que as com 70 _CCA, apesar das primeiras
apresentarem maiores retracGes, conforme pode-se observar na figura
33.

Figura 33 - Variagdo de massa UR ~ 60%
0,00%

\ 20 40 60 80 100
-0,50% -

-1,00%

-1,50%

-2,00% +—

-2,50% -

Variagdo de Massa (%)

-3,00% - N

-3,50%

-4,00%

Idade (dias)

== T70CZP 70CCA ==#=35CZP_35CCA ===Controle

E notavel que os sistemas alcali-ativados tiveram uma perda de
massa, decorrente da perda de &gua, superior a duas vezes a do cimento
Portland. Isso pode indicar uma maior quantidade de agua livre no
sistema, considerando que as amostras foram configuradas com a
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mesma quantidade de dgua. Muitos autores vem notando que a maior
porcao de agua livre nos sistemas AA é um dos principais responsaveis
pela grande magnitude de retragdo por secagem nesses sistemas
(MASTALI et al., 2018).

O fato da variacdo de massa ndo estar diretamente relacionada
com a retracdo hidraulica pode ser decorrente de uma maior facilidade
de desprendimento de dgua das particulas de CZP, sendo que esta pode
estar disposta em capilares que ndo ocasionam retracdes, conforme foi
observado por outros autores (XIE e OZBAKKALOGLU, 2015).

Para a analise de retracdo hidraulica em ambiente com umidade
relativa controlada de 60% observou-se que os CP’s do trago 70_CZP
apresentaram eflorescéncia a partir das primeiras 24 horas apés a
desmoldagem, Apéndice D.

4.2.3.2 Cura em umidade relativa alta (> 85%)

Com esse tipo de cura se teve magnitudes de variacOes
geométricas pequenas comparadas as do ensaio com UR 60%, onde até
os sete dias ndo foram notadas varia¢fes nas amostras de CPV-ARI, e
para os sistemas alcali-ativados teve-se pequenas expansdes, onde 0s
valores mais consideraveis foram para as amostras de 35CCA_35CZP,
conforme pode-se observar no gréfico da figura 34. O Apéndice E
apresenta as variagdes dimensionais a alta UR por amostra.
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Figura 34 - Variacdo dimensional por secagem UR > 85%
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Percebe-se que até os 21 dias teve uma tendéncia de expansdes
nas amostras, e depois disso, um decréscimo nas curvas, tendendo a uma
estabilizacdo.  Os valores finais de variacdo dimensional foram:
70_CCA = 1465,33 pg; 35CCA_35CZP = 1294,67 ue; 70_CZP = 496,00
He; 100_CP = 342 pe.

Com isso, se percebe a grande influéncia da dgua nas retracdes de
sistemas AA, decorrentes da facilidade de absorcéo e desprendimento de
agua nos poros dessas matrizes cimenticias, onde em sistemas com CCA
se percebe ainda mais essa influéncia. Isso também é pode ser observado
no grafico de variacdo de massa destas amostras, na figura 35.
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Figura 35 - Variacdo de massa UR > 85%
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Percebe-se que a matriz contendo 70_CCA apresentou maior
facilidade de absorcdo de agua comparada com a de 70_CZP, onde esta
apresentou baixa absorcdo de dgua. Em estudo realizado com esses
mesmos materiais, foi demonstrado que quanto maior o incremento de
CCA nesse tipo de matriz AA, maior a porosidade aberta do sistema,
justificando a maior absor¢do de 4&gua dos tragos com CCA
(TAMBARA JUNIOR et al., 2018).

De modo geral, nos dois tracos contendo CZP observou-se que
apos consideravel absorcdo de dgua até os 14 dias, teve-se uma queda
nas curvas, demonstrando facilidade de desprendimento da &gua que foi
absorvida inicialmente, conforme foi visto no ensaio com cura @ UR de
60%.

Outro fato que pode-se concluir sobre a variagdo de massa e a
variacdo dimensional em alta umidade relativa foi que os sistemas
alcali-ativados ndo mostram relacdo entre a perda de massa € a variagdo
dimensional. Sendo que o tragco 35CCA _35CZP foi o que mais
apresentou ganho de massa, entretanto ndo foi o que teve maior
expansdo. Isso também ocorreu com o traco 70_CZP, que apés os 28
dias apresentou menor ganho de massa, entretanto apresentou maior
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expansdo que o0 100_CP a partir desse periodo. Esse fato indica que cada
sistema AA’s possui suas particularidades, como sua propria
microestrutura, que ocasionam em mecanismos distintos entre estes
sistemas.

Com isso, se tem que além da influéncia da absorcédo e perda de
agua acarretados pela umidade relativa, tem-se também outros fatores
que influenciaram na retracdo hidraulica com UR > 85%. Ye e
Radlinska, 2016, relatam em sua pesquisa, que em altas umidades
relativas os sistemas AA tendem a apresentar formacdo de novas
camadas na matriz dos géis aluminossilicatos, e também um aumento no
comprimento das cadeias, indicando uma maior polimerizacdo, 0 que
também pode afetar na variacdo dimensional dos sistemas.

Nesse ensaio teve-se também pequenas variacGes de umidade no
decorrer do tempo no interior da camara Umida, por essa apresentar
grandes dimensdes, 0 que pode ter influéncia em alguns resultados.
Entretanto o objetivo de manter alta umidade no interior da cdmara foi
alcancado, com umidade relativa de 90 = 5 %.

4.2.3.3 Cura em umidade relativa baixa (< 40%)

No desenvolvimento de uma camara Umida que fosse capaz de
alcancar uma baixa umidade relativa foi adotada a confec¢do de um
ambiente em caixa de poliestireno vedada, onde em sua parte inferior foi
adicionada uma quantidade de 5,0 kg de silica gel. Com isso, conseguiu-
se que a umidade no interior dessa cAmara permanecesse abaixo de 30%.
Contudo com a introducdo dos corpos-de-prova nesse ambiente teve-se
um acréscimo significativo de umidade no interior da cAmara, porém,
com o passar do tempo a silica gel conseguiu absorver a agua livre dos
CP’s, estabilizando assim uma baixa umidade relativa no interior da
camara, como pode observar na figura 36.
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Figura 36 - Umidade relativa no interior da cAmara seca
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Na figura 37, pode-se observar a maior magnitude de retracdes
guando as amostras foram sujeitas a uma baixa umidade relativa, sendo
que o Apéndice F apresenta a variacdo dimensional a baixa UR por
amostra. Onde os tragcos com cinza de casca de arroz apresentaram
retracdo sete vezes superior ao cimento Portland, e 0 com apenas cinza
pesada, cinco vezes superior ao traco de referéncia.



Figura 37 - Variacdo dimensional por secagem em UR < 40%
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Através da figura 37, acima, se percebe um ordenamento de
retracdes similares a cura em UR de 60%, entretanto, com maiores
magnitudes e uma menor diferenca entre as retracbes do 70_CCA e
35CCA 35CZP. E notavel também que as linhas tendem a uma

estabilizacdo préxima aos 28 dias.

Com relacdo a variacdo de massa das amostras também foi
verificada uma elevada perda de massa aos 28 dias, comparado aos
outros regimes de cura, conforme se pode observar na figura 38.



110

Figura 38 - Variacdo de massa UR < 40%
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Com relacdo a variacdo de massa, foi notavel a maior facilidade
de perda de agua das amostras 100_CP nas idades iniciais, sendo que
com o passar do tempo todos 0s tragos se aproximaram com relagdo a
guantidade de agua perdida para o ambiente. Assim, tem-se que a baixa
umidade relativa proporcionou uma grande perda de agua ao CP,
entretanto isso ndo refletiu na retracdo. J& para os sistemas AA, teve-se
um grande reflexo na retragdo. Essa maior retracdo pode ser decorrente
da reorganizacdo da estrutura se densificando, e com isso perdendo
algumas intercamadas de agua (YE e RADLINSKA, 2016).

4.2.3.4 Influéncia da umidade relativa do ar na retracéo hidraulica

Para facilitar a visualizacdo da influéncia da umidade relativa do
ar na retracdo hidraulica em sistemas AA, foi feito um gréfico
comparativo entre os tracos analisados aos 28 dias, sendo esta uma
idade de estabilizacdo das curvas de retracdo, conforme pode-se
acompanhar pela figura 39.
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Figura 39 - Influéncia da UR em sistemas AA
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Observa-se que para o cimento Portland as retracbes em
diferentes curas tiveram resultados varidveis, porém, se mantiveram
préximas apesar da variacdo de umidade. J& para os sistemas AA teve-se
grande variagdo entre as retragBes em diferentes curas de umidade
relativa do ar, variando em até quatro vezes entre os resultados.

Para confirmacdo da grande influéncia da umidade sobre a
retracdo em sistemas alcali-ativados também foi realizado a andlise
estatistica ANOVA nos sistemas, com intervalo de confianca de 95%.
Onde as variaveis analisadas foram as trés condi¢cbes de umidade
relativa de exposicdo das amostras e o teor de CCA nos tragos.
Considerando que o 70_CZP igual a OCCA, a mistura ternaria entre
CCA, CZP e CP sendo 0 35CCA e 0 70_CCA igual a 70CCA. Sendo
que o resultado de retracdo analisado foi aos 28 dias de idade, pois essa
tem grande representatividade nas retragBes dos sistemas. O resultado
pode ser visualizado na tabela 11.
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Tabela 11 - Analise de Variancia para retragdo por secagem aos 28 dias

ANOVA para Retracdo aos 28d (R2 = 0,99369)

Fonte SQ GDL MQ F p Obs.:
Umidade | 2,36E+0 | 1 2,36E+0 | 764,3 | 1,16E | Significativo
8 8 1 -06
Teor de | 2,75E+0 |1 2,75E+0 | 8,91 3,06E | Significativo
CCA 6 6 -02
Umidade | 3,99E+0 | 1 3,99E+0 | 12,93 | 1,56E | Significativo
X Teor de | 6 6 -02
CCA
Residuo 154E+0 |5 3,08E+0
6 5
Total 2,44E+0 | 8
8

Os resultados obtidos pela ANOVA para a retragdo por secagem
mostram que ambas as variaveis tém influéncia significativa na retracéo,
sendo que a umidade tem maior influéncia que o teor de CCA,
decorrente do maior valor de F e menor valor de p. Além disso, a
interacdo entre os fatores (umidade x teor de CCA) tem maior influéncia
gue apenas o teor de CCA.

Esse fendbmeno pode ser explicado tanto pela agua livre no
sistema AA, que ndo se liga quimicamente para a produgdo dos géis de
aluminossilicatos, como ocorre para a producdo do C-S-H do CP
(MASTALLI et al., 2018), quanto pela baixa reatividade, onde se tem
maior nimero de grdos anidros na matriz, sendo esses elementos mais
suscetiveis a absorcdo e dessorcdo de agua (YUAN et al., 2017). E
também pela reorganizacdo que ocorre em nivel microestrutural nas
camadas do aluminossilicato decorrente de sua polimerizacdo (YE e
RADLINSKA, 2016).

4.3 PROPRIEDADES MECANICAS E REATIVIDADE
4.3.1 Resisténcia mecanica

4.3.1.1 Resisténcia a Compressao em diferentes umidades relativas de
cura

Foi realizado ensaio de resisténcia mecénica & compressao para
analisar a influéncia da umidade relativa de cura nos tragos, conforme se
pode observar na figura 40.
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Figura 40 - Resisténcia a compressdo com diferentes UR's de cura aos sete dias
dos tracos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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Com

isso, verifica-se pouca influéncia da umidade relativa de

cura na resisténcia a compressao. Sendo que os tracos onde foi notada
uma diferenga foram os contendo CCA em sua matriz.

Ja aos 28 dias pode-se observar maior influéncia da umidade nas
resisténcias a compressao dos tragcos com cinza de casca de arroz, sendo
gue o 70_CCA foi 0 que se apresou mais suscetivel a variagdo de
umidade de cura, como pode-se observar na figura 41.
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Figura 41 - Resisténcia a compressdo com diferentes UR's de cura aos 28 dias
dos tracos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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As resisténcias a compressao aos sete e 28 dias por amostra estao
disponiveis no Apéndice G.

A partir dos resultados, figura 50, nota-se que os sistemas alcali-
ativados apresentaram maior resisténcia em cura com umidade relativa
abaixo de 40%, onde para o traco 70_CCA se teve um aumento superior
a 5 MPa, decorrente apenas da variacdo de cura. Ja para 0 cimento
Portland a cura seca foi prejudicial, reduzindo em 5,0 MPa sua
resisténcia a compressao.

Para comprovacdo da influéncia da umidade relativa na
resisténcia & compressdo, foi realizada uma andlise de variancia com os
resultados dos cimentos &lcali ativados, com intervalo de confianca de
95%, conforme pode-se observar na tabela 12.

Tabela 12 - Andlise de Variancia para Resisténcia 8 Compressao aos 28 dias

ANOVA para Resisténcia a Compresséo (R? = 0,92597)

Fonte SQ GDL MQ F p Obs.:
Umidade 68,96 1 68,96 | 25,06 | 4,08E-03 | Significativo
Teor de | 30,98 |1 30,98 | 11,26 | 2,02E-02 | Significativo
CCA
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Umidade x | 67,81 |1 67,81 | 24,64 | 4,23E-03 | Significativo
Teor de

CCA

Residuo 13,76 | 5 2,75

Total 185,86 | 8

Com isso, tem-se que a umidade e teor de CCA possuem
influéncia significativa na resisténcia a compressdo. Sendo que a
umidade teve maior influéncia que o teor de CCA.

4.3.1.2 Resisténcia mecéanica autdgena

Outro fator considerado para andlise da resisténcia mecanica foi a
cura autdgena, ou seja, sem troca de umidade dos CP’s com o ambiente
externo, onde verificou-se outros parametros como a resisténcia a
compressao, flexdo e mddulo de elasticidade dindmico. Para os ensaios
de resisténcia mecénica a compressdo e flexdo, se teve maiores
resultados de acordo com a maior quantidade de CCA nos tracos. Ja
para 0 modulo de elasticidade o traco de apenas CZP com CP
apresentou maiores resultados, conforme pode-se observar nas figuras
42,43 e 44.
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Figura 42 - Resisténcia 8 Compressdo autégena dos tragos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP e 100_CP
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Se percebe que os sistemas AA apresentam maior evolucdo de
resisténcia mecénica entre os sete e 28 dias, enquanto a resisténcia a
compressao do cimento Portland aos sete dias é muito prédxima da obtida
aos 28. Onde o trago 70_CCA apresentou resultados bem préximos ao
referéncia, préximo aos 30 MPa, seguido pelo 70_CZP proximo aos 25
MPa, e por dltimo o0 35CCA_35CZP proximo aos 20 MPa aos 28 dias.
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Figura 43 - Resisténcia a Tragdo na Flexdo dos tracos 70_CCA, 70_CZP,

35CCA_35CZP e 100_CP
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Com relacdo a resisténcia a tragdo flexdo, apresentada na figura
43, tem-se que os sistemas AA ndo se aproximaram aos 28 dias dos
valores obtidos pelo traco de referéncia, como ocorreu nos ensaios a
compressdo. Entretanto, ainda se percebe a maior evolucdo de
resisténcia dos sete para os 28 dias nos alcali-ativados. Os resultados por
amostra de resisténcia a flexdo estdo disponiveis no Apéndice H.
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Figura 44 - Mddulo de Elasticidade Dindmico dos tragos 70_CCA, 70_CZP,

35CCA_35CZP e 100_CP
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No ensaio de mddulo de elasticidade dindmico, apresentado na
figura 44, teve-se pouca variacdo de resultados entre os sete e 28 dias,
sendo que para o cimento Portland foi obtido resultado menor aos 28
dias. Nos sistemas Alcali-ativados o tragco 70_CZP apresentou
resultados superiores ao 70_CCA, fato que ndo ocorreu nos ensaios
anteriores, seguido pelo 70_CCA e 35CCA_35CZP.

A media da velocidade de propagacdo das ondas pode ser

acompanhada pela tabela 13.

Tabela 13 - Velocidade de propagagdo de ondas do ensaio de modulo de

elasticidade dindmico (mm/us)

Traco 7 dias 28 dias
100_CPV 3,87 3,83
70_CzpP 2,96 3,15
70_CCA 2,81 3,03
35CCA_35CZP 2,28 2,51
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Sendo este um dos parametros que define o mdédulo de
elasticidade, tem-se que a velocidade para o traco de referéncia reduziu
de sete para 28 dias, enquanto aumentou para 0s sistemas AA.

4.3.2 Porosidade Aberta

Os resultados obtidos no ensaio de absor¢éo de agua por imersao
durante 72 horas e porosidade aberta, ou indice de vazios, estdo
relacionados na tabela 14, onde as argamassas foram ensaiadas apds 28
dias de cura.

Tabela 14 - Absorcéo e porosidade aberta dos tracos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP ¢ 100_CP

Traco Tipo de Absorc¢do Porosidade Aberta
cura (%) (%)

70_CCA | Autogena 8,56 16,65
UR < 40% 7,81 15,95
UR =60% 7,85 15,91
UR > 85% 9,58 19,13
70 CZP | Autbdgena 8,79 17,48
UR < 40% 9,68 19,16
UR =60% 9,43 18,90
UR > 85% 10,11 18,96
35CCA_ | Autdgena 8,48 16,66
3BCZP - 'UR < 40% 8,86 17,67
UR =60% 8,18 15,68
UR > 85% 9,60 18,14
100_CP UR < 40% 10,78 19,64
UR =60% 10,32 19,87
UR > 85% 9,89 18,70

A partir destes resultados, é possivel observar que cada sistema
teve um comportamento diferente para diferentes tipos de cura, sendo
gue na cura autégena os tracos 70 _CZP, 35CCA_35CZP e 70 CCA
apresentaram resultados muito proximos.
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Para analisar se a umidade ou teor de CCA nos sistemas alcali-
ativados tiveram influéncia na porosidade por absorcdo de agua capilar
foi realizada uma andlise estatistica de variancia (ANOVA), com
intervalo de confianga de 95%, conforme pode-se acompanhar pela
tabela 15.

Tabela 15 - Analise de Variancia para a porosidade aberta dos tragos 70_CCA,
70_CZP, 35CCA _35CZP e 100_CP

ANOVA para Porosidade aberta (R2 = 0,6438)

Fonte SQ GDL | MQ F p Obs.:

Umidade 2,33 1 2,33 1,84 | 0,23 N&o significativo
Teor de | 5,67 1 5,67 4,48 | 0,09 Nao significativo
CCA

Umidade x | 3,03 1 3,03 2,40 | 0,18 N&o significativo
Teor de

CCA

Residuo 6,32 5 1,26

Total 17,74

A partir disso, tem-se que nem a umidade e nem o teor de CCA
afetaram significativamente na porosidade aberta dos sistemas alcali-
ativados.

Contudo, observa-se na tabela 14 que para o cimento Portland as
amostras que foram submetidas por 28 dias a uma cura em umidade
relativa alta tiveram uma menor porosidade aberta, ja para os sistemas
alcali-ativados a porosidade aberta foi superior nas amostras submetidas
a cura tmida quando comparada aos outros tipos de cura.

Esse fato pode se correlacionar com a variagdo de massa em alta
umidade relativa, sendo que esta ndo estava diretamente ligada a
variagdo dimensional, justificando assim que outros fatores tém
influéncia na retracdo, além do movimento da &gua livre nos capilares,
como a reorganizacdo e polimerizagdo que ocorrem no aluminossilicato
(YE e RADLINSKA, 2016).

Nas figuras 45, 46, 47 e 48, tem-se 0 comportamento de absorcao
de agua ao longo das 72 horas para os distintos regimes de umidade
relativa.



Figura 45 — Absorgao de agua por imersdo regime de cura autdgena dos

sistemas AA’s
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Figura 46 - Absorcdo de 4gua por imersdo UR < 40% dos sistemas AA’s
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Figura 47 - Absorcdo de 4gua por imersdo UR =~ 60% dos sistemas AA’s
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Figura 48 - Absorcdo de 4gua por imersdo UR > 85% dos sistemas AA’s
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Observa-se que para a cura autégena os sistemas alcali ativados
tiveram quase a mesma cinética de absorcdo de agua. Ja para os regimes
de UR inferior a 40% e préxima a 60% o cimento Portland teve uma
absorcdo quase duas vezes superior aos AA’s, que se mantiveram
proximos. Na cura Umida, superior a 85% de umidade relativa, as
amostras tiveram comportamento similar, onde o CP ainda absorveu
mais agua, seguido pelo 70_CZP, 70 CCA e por ultimo
35CCA _35CZP. Este fato comprova que a cura Umida realmente afetou
na matriz estrutural do sistemas &lcali-ativados.

4.3.3 Grau de Reagéo

Para a analise de grau de reacdo por dissolucdo em &cido aos sete
dias, notou-se que a matriz alcali-ativada de cinza pesada teve maior
dissolucdo em &cido em comparacdo a cinza de casca de arroz, o0 que
significa que o traco 70_CZP apresentou menor quantidade de material
precursor ndo reagido aos sete dias, apesar deste traco apresentar
menores resisténcias mecanicas a compressao. Os resultados obtidos
estdo apresentados na tabela 16.

Tabela 16 - Grau de Reacdo dos tracos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e
100_CP

Amostra Média Desvio Média Desvio

7d padréo 7d | 28d padréo 28d
70_CzP 70,12 13,13 73,56 0,63
70_CCA 57,30 5,38 67,73 5,33
35CCA _35CZP |69,43 4,71 69,60 4,94
100_CP 88,73 0,60 96,49 0,94

Aos 28 dias notou-se que o comportamento de dissolucdo em
acido dos sistemas alcali-ativados manteve 0 mesmo padrdo, onde os
tracos com maiores propor¢des de CZP tiveram maior dissolu¢do dos
produtos de reagdo em &cido. Contudo, € possivel se notar uma maior
evolucdo no trago 70_CCA entre os sete e 28 dias.

4.3.4 Calorimetria

No ensaio de calorimetria foi possivel verificar um padrdo nas
curvas de calor de hidratagdo dos sistemas Aalcali-ativados, onde
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apresentaram um calor acumulado inferior ao do cimento Portland,
conforme pode-se observar na figura 49.

Figura 49 - Calor de Hidratagdo dos tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP
e 100_CP
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Além disso, verifica-se um valor acumulado de calor de
hidratacdo liberado pelas reacdes nas pastas que os tracos 70_CCA e
35CCA_35CZP muito préximo.

No cimento Portland um baixo calor de hidratacdo significaria
reacbes mais lentas, que pode ser um beneficio para aplicacdo em
concreto massa, evitando fissuragdes devido a altas temperaturas no
interior dos blocos.

Pode-se perceber também, que nos instantes iniciais os sistemas
alcali-ativados apresentaram maior calor quando comparado ao CP, isso
pode ser melhor acompanhado pelo grafico de fluxo de calor
apresentado na figura 50.
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Figura 50 - Taxa de calor liberado dos tragos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP e 100_CP
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Nota-se que o calor é liberado quase instantaneamente quando os
materiais entram em contato, sendo esse valor de taxa bem elevado.
Depois disso a taxa se manteve ao longo de todo o ensaio para 0s
sistemas alcali-ativados. Ja para o cimento Portland foi verificado
comportamento de variacdo na taxa de calor liberado durante as
primeiras 48 horas de ensaio

No traco de referéncia, 100_CP, pode-se observar o periodo de
induco, inicio de pega da amostra que ocorre proximo as quatro horas,
a reta de regressdo do periodo de aceleracdo, e 0 pico maximo de fluxo
de calor que indicaria o fim de pega.

Com isso, nota-se que para nesse tipo de sistema alcali-ativado,
estudado nesta pesquisa, ndo é possivel identificar pelo grafico de fluxo
de calor os periodos de inducédo, e inicio e fim de pega, por esse
apresentar um pico muito alto de liberacdo de calor decorrente do
primeiro contato entre os materiais.

A partir disso, foi realizada também uma analise da temperatura
de hidratacéo das pastas no decorrer de 48 horas, sendo esta apresentada
na figura 51.



126

Figura 51 — Elevagéo na temperatura decorrente das reacdes dos tracos
70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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Com isso, tem-se que a cinética de temperatura dos sistemas
alcali-ativados decorre de um pico de temperatura muito alto, ja no
primeiro contato entre 0s materiais precursores com a solugdo alcalina.
Esse processo é benéfico para esses sistemas, pois a alta temperatura
inicial facilita na dissolucdo das particulas em monémeros para assim
ocorrerem as reacOes de hidratacéo e enrijecimento do material.

Entdo, j& nas primeiras horas o traco 35CCA_35CZP foi o que
apresentou o maior pico de temperatura, 65 °C, entre os AA’s, seguido
do 70_CCA, 62 °C, e por altimo, 70_CZP, com 56 °C. Isso, explicaria a
baixa resisténcia inicial do traco com apenas cinza pesada e cimento
Portland. Ja o traco de referéncia de 100_CP apresentou 0 maior pico de
temperatura, superior a 70°C, entretanto, apds 14 horas do primeiro
contato entre precursor e gua.
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4.4 ADSORCAO E DESSORCAO DE NITROGENIO
4.4.1 Gréficos de Isotermas

Para 0 ensaio de adsorcdo e dessor¢do de nitrogénio foram
realizadas analises das isotermas dos quatro tragos dessa pesquisa, com
umidade relativa de exposigdo de 60%, e em duas idades de cura, sete e
28 dias.

Para a analise de isotermas de adsorc¢do e dessor¢do de nitrogénio
aos sete dias, figura 52, tem-se que os tragos 70_CZP e 35CCA_35CZP
apresentaram um comportamento de isotermas do tipo Il, caracterizado
por sistemas ndo porosos ou com poros no intervalo de meso ou
macroporos. Como sabe-se que 0s sistemas produzidos apresentam
porosidade consideravel, tem-se que esses poros aos sete dias se
enquadram na porc¢Bes de meso e macroporos.

Os tracos 70_CCA e 100 _CP apresentam curvas dificeis de
distinguir entre os tipos de isotermas, sendo que o 70_CCA se aproxima
do tipo Il e 0 100_CP do tipo Ill, sendo que neste ultimo a interagdo
entre fluido e substrato é fraca, podendo-se observar na figura 52.

Figura 52 - Isotermas UR ~ 60% aos sete dias dos tracos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP ¢ 100_CP
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Além dos tipos de isotermas, nota-se uma maior porcentagem de
adsorcao de nitrogénio a baixa pressdo na matriz 70_CCA, o que pode
ser decorrente de uma maior quantidade de microporos (< 2nm), onde se
tem que em sistemas puramente microporosos a adsor¢do € maior em
baixas pressdes (SCHEIDER, 1995).

Para a analise de isotermas realizada aos 28 dias, tem-se que 0s
sistemas AA’s apresentam comportamento similar, se enquadrando no
tipo V, onde apresentam histerese em suas curvas, com ponto de
inflexdo a uma pressao relativa alta (YE e RADLINSKA, 2016; YUAN
et al., 2017). Conforme pode-se acompanhar na figura 53.

Figura 53 - Isotermas UR 60% aos 28 dias dos tragos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP e 100_CP
100%
90%
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%
0%

Adsorcéo

Quantidade Adsorvida (cm®/g STP)

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00
Pressédo Relativa (P/P0)

——70_CCA 70 CZP —m—35CCA 35CZP =—#=—100 CP

Como a condensacdo do nitrogénio se da em ordem crescente do
tamanho de poros, se tem que quanto maior a quantidade adsorvida
maior é o refinamento de poros. A partir disso, se tem que o
ordenamento dos tracos com relacdo ao refinamento de poros de sua
matriz se da por 100 CP > 70 _CCA > 35CCA _35CZP >70_CZP.

E possivel verificar que aos 28 dias o comportamento dos
cimentos alcali-ativados se torna mais similar ao do cimento Portland,
isso pode ser visto no BJH e isotermas, com exce¢do do BJH do
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70_CZP, que apresentou uma quantidade muito superior de meso e
macroporos.

4.4.2 Superficie especifica BET

As superficies especificas BET para as amostras em cura de
umidade relativa normal, proxima a 60%, demonstraram consideravel
evolugdo para as amostras de sete e 28 dias, conforme se pode
acompanhar respectivamente pela tabela 17.

Tabela 17 - Superficie especifica BET UR = 60% dos tragos 70_CCA, 70_CZP,
35CCA_35CZP ¢ 100_CP

Misturas Superficie especifica BET | Superficie especifica BET
aos 7 dias (m#/g) ao0s 28 dias (m2/g)

70_CCA 2,880 6,101

70_CzP 1,600 1,070

35CCA _35CZP 1,927 5,016

100_CP 6,199 5,256

Ao se comparar os resultados obtidos apenas para os AA’s tem-Se
gue quanto maior a quantidade de CCA na matriz maior foi a superficie
especifica.

De acordo com os resultados do BET, apresentados na tabela 9,
percebe-se que comparadas ao cimento Portland, as amostras de alcali-
ativado apresentam resultados muito inferiores aos sete dias. 1sso pode
ter sido decorrente deste material ndo ter chegado ainda em sua
configuragdo final de endurecimento e matriz de poros, justificando-se
pela menor resisténcia mecanica apresentada aos sete dias nos AA’s,
enquanto para o Portland se teve uma pequena evolucdo de resisténcia
mecanica dos sete para os 28 dias. Outro fato que explica a menor area
de superficie especifica dos AA’s pode ser a menor dimensdo dos poros
gue em sua maioria nao teve acesso ao hitrogénio.

Ja nas amostras com 28 dias de idade, é possivel observar uma
grande evolugdo nas amostras com CCA, demonstrando que aos sete
dias ainda ndo se tinha uma matriz consolidada. Contudo, na amostra
70_CZP teve uma reducdo de superficie especifica, isso pode ser
configurado pela maior quantidade de meso e macroporos em sua matriz
que foram se formando com o decorrer do tempo, 0 que pode ser
observado também na distribuigdo de poros BJH.
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4.4.3 Distribuicao de poros BJH

Nas figura 54 e 55, da distribui¢éo de poros aos sete dias, tem-se
que o traco 100_CP apresenta uma porcentagem consideravelmente
superior no volume de poros a partir da configuracdo de mesoporos
(>2nm e <50nm) para os tamanhos analisados, sendo que nos menores
poros foi vislumbrado um equilibrio nessa porcentagem.

Figura 54 - Distribuigdo de poros acumulada (BJH) UR 60% aos sete dias dos
tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP ¢ 100_CP
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Figura 55 - Distribuicéo de poros (BJH) UR 60% aos sete dias dos tragos
70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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Com isso, se tem que os sistemas AA apresentaram uma matriz
composta em uma maior parte de micro poros, sendo que o trago
70_CCA apresentou maior quantidade de micro poros que os demais
AA.

Para a analise realizada ainda no regime de cura de UR igual a
60%, mas com 28 dias de idade, tem-se uma melhor caracterizacéo das
matrizes dos sistemas alcali-ativados, onde se tem um aumento no
volume de poros, com destaque para o trago 70_CZP, que apresentou
elevado conte(ido de meso e macro poros, conforme pode-se analisar nas
figuras 56 e 57.
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Figura 56 - Distribuicao de poros acumulada (BJH) UR 60% aos 28 dias dos
tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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Figura 57 - Distribuicéo de poros (BJH) UR 60% aos 28 dias dos tracos
70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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O grande volume de meso e macro poros apresentado pelo traco
70_CZP aos 28 dias pode estar ligado com a menor reatividade desse
sistema e consequentemente menores resisténcias & compressdo das
amostras. Entretanto, isso ndo prejudicou no desenvolvimento de
retracdes, pois esse foi o traco AA que menor apresentou variacdes
dimensionais.

Considerando apenas a faixa de micro poros (< 2nm), tem-se que
aos sete dias o traco 70_CCA apresentou maior volume que os demais
sistemas AA’s e valor proximo ao do 100_CP. J& aos 28 dias esse
comportamento se manteve, sendo que os valores foram
aproximadamente duas vezes superior que do traco de controle com
apenas cimento Portland. Como o processo de auto-dessecacdo que
acarreta na retracdo autdgena ocorre na faixa de micro poros, tem-se que
este € um dos processos que atuam na superior magnitude da retracdo
autdgena em relagao aos demais tracos.

Como os tragos 70_CZP e 35CCA_35CZP ndo apresentaram
maior porcdo de micro poros que o cimento Portland aos sete dias, tem-
se que outro fato que deve ser analisado foi a menor superficie
especifica BET nesses tragos. Considerando que as maiores taxas de
retracdo se deram até os sete dias, tem-se que para esses tragos a
retracdo autégena ndo foi regida pela auto-dessecacdo, ja aos 28 dias
como estes apresentaram maior volume de micro poros, tem-se uma
influéncia da auto-dessecacdo na retracdo autdgena desses tracos, assim
como o 70_CCA, entretanto é uma pequena influéncia, pois quase ndo
se tem retracdo autdgena aos 28 dias.

Analisando os resultados de adsorcéo e dessorcdo de nitrogénio
juntamente com o0s de retracdo, tem-se que as maiores variagdes
dimensionais ocorrem inicialmente, estabilizando-se a partir dos 28 dias.
Isso pode ser justificado pelos resultados de isotermas, onde aos sete
dias os sistemas AA apresentam caracteristicas bem distintas das
encontradas aos 28 dias, confirmando assim que é um sistema instavel
guanto a sua matriz estrutural nas idades iniciais, decorrente disso tem-
se que o que governa parte das retracdes que ocorrem nos alcali-ativados
€ decorrente de processos semelhantes a interacdo sol-gel, onde os
aluminossilicatos tendem a passar por um processo de reorganizagdo e
polimerizacdo para formacdo de produtos mais densos (MA e YE, 2015;
FANG et al., 2018).
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45 MICROESTRUTURA

4.5.1 Difracdo de Raios-X

O ensaio de difratometria de raios-x foi realizado para pastas com
idade de sete e 28 dias para andlise das fases cristalinas e provavel
evolucdo de algumas fases com o enrijecimento das amostras, a seguir
nas figuras 58 e 59. (Q — quartzo; C = calcita; B = cristobalita; A = alita;

D = dolomita; P = portlandita).

Figura 58 — Difratograma das pastas AA aos sete dias dos tragos 70_CCA,
70_CZP, 35CCA_35CZP ¢ 100_CP
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Figura 59 — Difratograma das pastas AA aos 28 dias dos tracos 70_CCA,
70_CZP, 35CCA_35CZP e 100_CP
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Os picos de aluminossilicato em torno do 30 (26) se mantiveram
estaveis com a evolucdo da idade, tendo um pequeno acréscimo para o
tragco 70_CZP, contudo como o (N, C)-A-S-H é um gel amorfo, este
apresenta dificuldade para ser quantificado através do DRX.

4.5.2 Analise Termogavimétrica
Na andlise termogravimétrica das amostras aos sete dias foi

possivel visualizar a decomposicéo dos produtos de reacéo das pastas de
cimento, conforme pode-se observar pelas figuras 60, 61, 62 e 63.
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Figura 60 - TG e DTG 70_CCA 7d
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Figura 61 - TG e DTG 70_CZP_7d
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Figura62 - TG e DTG 35CCA_35CZP_7d
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Com isso verifica-se que para sistemas &lcali-ativados o principal
pico é o (N,C)-A-S-H, com decomposicdo entre 50 a 200°C, decorrente
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da agua livre presente nesses compostos de géis (BEN HAHA et al.,
2011).

A figura 64 a seguir, tem como intuito a comparagdo entre 0s
picos encontrados nos sistemas analisados.

Figura 64 - DTG aos sete dias dos tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e
100_CP
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Se tem que os picos de aluminossilicatos nos AA’s foram muito
similares, demonstrando um mecanismo de reacdo similar para estes
sistemas, sendo que a perda de agua do gel de reacdo de 50 a 200 °C é
superior para os sistemas AA em comparacao ao CP. Podendo isso estar
ligado a facilidade de desprendimento de 4gua dos aluminossilicatos.

O ensaio de termogravimetria também foi realizado para as
amostras com 28 dias de idade, entretanto ndo apresentou grandes
diferencas nos picos de DTG, conforme pode-se observar na figura 65.
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Figura 65 - DTG aos 28 dias dos tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e
100_CP

70 CzP

(%]
©
5 35 CCA _35CZP
% L
R 70 CCA
%) v
= 100_CP
g —
o
|_
[a)]

0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

As variacOGes decorrentes da evolucdo de idade nos sistemas
alcali-ativados foram sutis, onde os picos de 50 a 200 °C se
apresentaram um pouco maiores. Para melhor visualizar a perda de
massa que ocorreu entre 50 a 200 °C, faixa referente a perda de agua dos
géis de reacdo, C-S-H no caso do cimento Portland e (N, C)-A-S-H para
os alcali-ativados (BEN HAHA et al., 2011), segue a tabela 18.

Tabela 18 - Perda de massa (%) da analise termogravimétrica (TG) entre as
faixas 50 a 200 °C para os tracos alcali-ativados e de controle

Perda de massa da analise TG de 50 a 200 °C

Idade Tragos

(dias) 700 CP [ 70 CCA | 70.CZP | 35CCA 35CZP
7 12,86% | 12,41% | 13,00% | 13,66%
28 1254% | 12,04% | 14,44% | 13.42%

A partir disso, tem-se que os tragos alcali-ativados em geral
tiveram maior perda de massa que o cimento Portland, com excecéo do
70_CCA aos sete dias, sendo que todos apresentaram maiores resultados
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aos 28 dias. Isso remete que os AA’s apresentam maior quantidade de
agua livre dos géis de reacdo.

Ainda através do ensaio de termogravimetria é possivel
identificar o grau de reacdo das amostras, sendo que de acordo com Ben
Haha et al., 2011, tem-se que a perda total de massa até 600 °C é uma
medida relativa de grau de reacdo em sistemas com uma montagem de
fases similares, resultados que se pode visualizar a tabela 19.

Tabela 19 - Perda de massa (%) da andlise termogravimétrica (TG) até 600 °C
para os tracos alcali-ativados e de controle

Perda de massa da analise TG até 600 °C

Idade Tragos

(dias)  ~700 CP [ 70_CCA | 70_CZP | 35CCA_35CZP
7 2330% | 17,72% | 17,75% | 18,77%
28 23.35% | 17,63% | 18,08% | 19,55%

Com isso, tem-se que o trago de controle (100_CP) apresenta
maior grau de reacdo comparado aos dlcali-ativados, seguido pelo
35CCA_35CZP, 70 _CZP e por ultimo 70 _CCA, sendo que os AA’s
apresentaram resultados bem préximos entre eles.

O fato do tragco 70_CCA apresentar menor reatividade pela
andlise de TG demonstra que a distribuicdo de poros mais refinada nesse
traco tem mais influéncia em propiciar uma alta resisténcia mecanica,
pois este foi 0 traco com maior resisténcia a compressdo nos alcali-
ativados.

4.5.3 Espectrometria de Infravermelho (FTIR)

O FTIR possibilita a analise das bandas de vibragdes decorrentes
das ligacdes das matrizes formadas nos compostos. As figuras 66 e 67
apresentam 0s espectrogramas das pastas alcali-ativadas e da referéncia
de cimento Portland aos sete e 28 dias, respectivamente.

Tem-se que a banda larga que aparece entre 3000-3700 cm™ é
decorrente de vibragbes de alongamento de v(O-H), e a banda que
aparece proximo a 1600 cm remete a agua livre no sistema (H-O-H)
(FERNANDES-JIMENEZ et al., 2008).

A terceira banda larga que aparece entre 1440 e 1380 cm™ é
decorrente de carbonatos v(C-O). Esta se apresenta maior no traco de
cimento Portland, sendo referente ao carbonato de célcio, e para os
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alcali-ativados o carbonato tende a ligar com o sédio livre decorrente do
ativador alcalino, formando o carbonato de s6dio (GARCIA-LODEIRO
etal., 2011).

Para os sistemas AA, quando se trata da formagdo de N-A-S-H,
tem-se que a banda larga entre 900 a 1200 cm™ que se estreita, tendo
como ponto minimo em aproximadamente 1020 cm?, refere-se a
formacéo de produtos de reacdo amorfos, ou seja, 0s aluminossilicatos
(v T-O, T = Si ou Al) (CRIADO et al., 2005; GARCIA-LODEIRO et
al., 2011).

Tem-se ainda o aparecimento de varias bandas, mais préximas e
menos definidas que as demais, algumas dessas sdo referentes a fases
minerais, como quartzo e mulita. Estas se encontram sobrepostas a
banda larga de aluminossilicato, em 1080 cm, préximas a 800, 700 e
560cm* conforme encontrado pelos autores Criado et al., 2005.

Além das fases minerais presentes na faixa entre 800 e 400 cm,
ainda é possivel identificar a presenca de 3(Si-O-Al) em torno de 700
cm! em materiais que apresentam a formacdo de um tipico N-A-S-H e
(Si-O-Si) em torno de 583 cm™. E bem ao final, préximo a 441 cm™, se
tem a presenca de bandas referentes a vibracGes de tetraedros de silica
3(SiO4) (GARCIA-LODEIRO et al., 2011).

Criado et al., 2007, menciona em sua pesquisa que as bandas
referentes ao intervalo de 800 a 500 cm correspondem a vibragdes de
estruturas ciclicas diferentes existentes em silicatos e aluminossicatos,
gue se formam quando tetraedros AlO4 e SiO4sdo ligados por 4&tomos de
hidrogénio.
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Figura 66 - FTIR aos 7 dias dos tragos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e
100_CP
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Figura 67 - FTIR aos 28 dias dos tracos 70_CCA, 70_CZP, 35CCA_35CZP e
100_CP
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A partir da comparacdo entre os espectrogramas das amostras ao
sete e 28 dias, figuras 66 e 67, respectivamente, é possivel notar que o0s
sistemas AA tiveram um alargamento de bandas entre 900 e 1200 cm™?,
isso pode indicar uma maior presenca de aluminossilicato amorfo. Pode-
se concluir que o intervalo entre 800 e 400 cm™ também se mostrou
modificado, onde se tem uma maior quantidade de bandas, porém, com
menor intensidade.

Estas mudancas podem significar uma continua reorganizagéo da
micro estrutura das pastas nos sistemas AA, sendo que o trago de
referéncia de 100_CP, ndo apresentou diferenca significativa entre as
analises de sete e 28 dias.

A reorganizacgdo e o rearranjo da estrutura dos aluminossilicatos
gue ocorrem nos sistemas AA podem afetar nas retracBes decorrentes
dos movimentos que estes causam na polimerizacdo do gel, através do
desenvolvimento de cadeias mais longas e densas, causando assim
tensdes em nivel nanoestrutural que refletem em contragBes da amostras.

4.5.4 Microscopia Eletrénica de Varredura

Como resultado deste ensaio tem-se a identificacdo de algumas
fases resultantes da hidratagcdo dos cimentos, com objetivo de confirmar
visualmente produtos que foram encontrados nos outros ensaios, como
DRX e TG.

No traco 70_CCA foi visualizada uma grande porcdo de silica
ndo reagida, considerando a grande porcdo de silica presente na CCA, e
também o gel N-A-S-H presente nesse sistema, conforme observa-se na
figura a 68.
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Os espectrogramas representados nas figuras 69 e 70 indicam os
elementos encontrados em areas especificas 1 e 2, respectivamente, que
tém como funcdo confirmar os elementos encontrados na regido
especificada.

Figura 69 - Espectro de EDX ponto 1 figura 53
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Figura 70 - Espectro de EDX ponto 2 figura 53
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Com a tabela 20, tem-se a quantificacdo dos elementos nas areas
dos espectros.

Tabela 20 - Porcentagem em massa dos elementos por EDS 70_CCA (%

C o Na [Mg | Al [ si K | Ca

Ponto 1 19,39 | 33,06 | 8,02 1,07 | 2599 | 0,62 | 11,85

Ponto 2 19,60 | 30,13 | 2,29 | 0,42 | 582 | 28,68 | 8,61 | 4,46
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Para o trago 70_CZP aos sete dias encontrou-se em grande
representatividade o (N,C)-A-S-H, entretanto com baixo contetdo de
alumina. J& aos 28 dias, foi visualizada a presenca no N-A-S-H,
demonstrando a maior reatividade decorrente da dissolu¢do da alumina
pelo sédio, apresentado na figura 71.

Figura 71 - MEV 70_CZP

O espectrograma apresentado na figura 72, confirma a presenca
de célcio e silica no ponto 1, confirmando a presenca do gel C-A-S-H.

Figura 72 - Espectro de EDX ponto 1 figura 56

1500 —

1000 —

500+

kel

J& o espectrograma da figura 73, referente ao ponto 2 da figura
71, confirma a presenca de sédio, silica, alumina e célcio, indicando a
presenca do gel (N,C)-A-S-H.
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Figura 73 - Espectro de EDX ponto 2 figura 56
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Em complementacdo aos espectros tem-se também o0s
guantitativos em massa dos elementos encontrados nestes conforme
pode-se acompanhar pela tabela 21.

Tabela 21 - Porcentagem em massa dos elementos EDS 70_CZP (%)

C ®) Na | Mg Al Si K Ca Ti
Ponto1 | 14,05 | 2954 | 1,73 | 0,38 | 1,16 | 9,58 | 3,67 | 39,89 -
Ponto 2 | 18,61 | 28,28 | 7,20 - 6,17 | 20,05 | 1,86 | 10,58 | 2,16

Nas amostras que representaram o traco 35CCA_35CZP foi
encontrada nas duas idades uma grande quantidade de agulhas de gel
aluminossilicato, comprovados pelo EDX, realizado pontualmente
nesses elementos, que pode ser acompanhado nas figuras 74 e 75.

Figura 74 - MEV 35CCA_35CZP
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Figura 75 - Espectro de EDX ponto 1 figura 59
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No caso das agulhas foi encontrado no espectrograma, figura 75,
uma baixa proporcdo de Ca em comparativo com 0s outros elementos,
como Si, Al e Na, caracterizando um aluminossilicato com baixo
percentual de célcio. O quantitativo obtido no espectro da figura 75 pode
ser acompanhado pela tabela 22.

Tabela 22 - Porcentagem em massa dos elementos EDS 35CCA_35CZP (%)

C O Na Al Si K Ca

Ponto1l | 14,51 19,48 4,12 16,05 | 35,86 7,39 2,58

Nas amostras de cimento Portland puro foi possivel visualizar a
presenca de C-S-H e Portlandita, sendo essa confirmada por meio do
ensaio de EDX, a presentado nas figuras 76, 77 e 78.

Figura 76 - MEV 100 CPV ARI

LCME-UFSC
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Figura 77 - Espectro de EDX ponto 1 figura 61
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Figura 78 - Espectro de EDX ponto 2 figura 61
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O ponto 1 realizado na amostra de cimento Portland representa a
Portlandita, e o ponto 2 0 C-S-H. Conforme pode-se observar na tabela
23 a porcentagem em massa de cada elemento.

Tabela 23 - Porcentagem em massa dos elementos EDS 100_CP (%)

C o Na |[Mg |Al S K |Ca

Ponto 1 3,79 12,23 043 | 123 |629 |364 | 7239

Ponto 2 11,42 | 20,26 | 054 [ 0,99 |215 | 1242 | 3,29 | 48,93
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5 CONCLUSAO

Diferentes tipos de retracdo foram analisados para avaliar
sistemas &lcali-ativados hibridos que vém sendo desenvolvidos a partir
de residuos industriais presentes na regido de Santa Catarina, como a
cinza pesada e a cinza de casca de arroz.

Como resultados de retracdes se teve que a retra¢do quimica ndo
é a principal responsavel pelas grandes magnitudes apresentadas nos
sistemas AA, pois esta apresentou resultados inferiores em comparagéo
com o cimento comumente utilizado, o cimento Portland CPV-ARI.

Ja para a retragdo autdgena, todos os sistemas alcali-ativados
analisados apresentaram magnitudes superiores ao CP, sendo que o
trago hibrido com apenas CZP se mostrou bem préximo ao traco de
controle, e o incremento de CCA acarretou em maiores retragdes
autogenas. Esse fato foi justificado pela maior quantidade de micro
poros no tragco 70_CCA no ensaio de adsorcdo e dessor¢do de
nitrogénio, pelo método BJH de distribuicdo de poros, onde acarreta no
processo de auto-dessecacgdo e maior contracdo das amostras decorrente
da maior porgdo de microporos.

A retragdo por secagem evidenciou a forte influéncia da umidade
relativa nas variagdes dimensionais observadas. Onde para a cura seca
(< 40%) e cura normal (= 60%), teve-se um processo de secagem das
amostras seguida de grandes retra¢des, sendo que quanto menor a UR
maiores foram as retragdes. Esse fato demonstra a facilidade de perda de
agua nos sistemas alcali-ativados, onde um dos principais fatores que
provoca isso € a maior quantidade de agua livre no sistema, sendo que
esta ndo se encontra ligada quimicamente nos produtos de reagdo. Esse
processo foi observado na maior variacdo de massa dos sistemas AA,
sendo que todos os tragos foram compostos com a mesma quantidade de
agua. E também no ensaio de TG, onde os sistemas alcali-ativados
apresentam maior perda de agua ligada ao gel de reacdo em torno dos
100 °C, demonstrando maior quantidade de agua livre no sistema.

Ja para o ensaio de variagdo dimensional em alta umidade
relativa, superior a 85%, teve-se um comportamento distinto, onde as
amostras apresentaram expansdes em pequena ordem de grandeza
guando comparadas as retragdes dos outros regimes de cura. Concluindo
assim, que altas umidades relativas de cura propiciam ambiente ideal
para reducdo de retracdes nos sistemas alcali-ativados.

Com relacdo as propriedades mecénicas e reatividade dos
sistemas se tem que os AA’s levam mais tempo para consolidar sua
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matriz, sendo que aos sete dias apresentaram resisténcia mecéanica
consideravelmente inferior a do traco de controle, e aos 28 dias
alcangaram resultados préximos aos obtidos pelo CPV-ARI. Resultado
confirmado pelo menor grau de reacdo pela dissolugdo em &cido e pela
perda de massa na analise termogravimétrica. J4& no ensaio de
porosidade aberta e absor¢do de agua teve-se menores resultados para 0s
sistemas alcali-ativados, este fato pode ser decorrente da alta relagéo
agua/cimento influenciar mais na porosidade do cimento Portland do
gue dos sistemas AA. Quanto ao ensaio de calorimetria, é notavel a
diferenca entre a cinética de reacdes dos sistemas alcali-ativados com o
cimento Portland, onde os AA’s apresentam menor calor de hidratagio
acumulado.

De acordo com os resultados obtidos pelas isotermas de adsor¢do
e dessor¢do de nitrogénio, foi possivel analisar uma reorganizacdo e
rearranjo da estrutura nos sistemas AA com a evolucdo de idade. Esse
fato também foi observado pelos métodos de superficie especifica BET
e distribuicdo de poros BJH, onde se teve um aumento da superficie
especifica nos sistemas AA’s e crescimento considerdvel do volume de
poros de sete para 28 dias. Esse mecanismo tem influéncia tanto na
retracdo autdgena, quanto na hidraulica, por ocasionar contragcdes no
interior da matriz sem necessidade de trocas de umidade com o meio
externo, sendo que também pode ser influenciado pela umidade do
meio. Onde altas umidades relativas provocam formacdo de novas
intercamadas nos géis de aluminossilicato e crescimento das cadeias,
ocasionando nas pequenas expansfes que se viu na retracao hidraulica
em UR > 85%.

Com os ensaios de microestrutura foram verificados os principais
produtos de reagdo comuns a esses tipos de sistemas alcali-ativados. Foi
identificada a presenca de aluminossilicatos nas amostras, onde 0s picos
identificados nos difratogramas de (N,C)-A-S-H se mostraram
diferentes entre as analises de sete e 28 dias, sendo que aos 28 estes se
mostraram maiores e com caracteristica mais amorfa. No FTIR a banda
referente ao aluminossilicato se mostrou mais larga aos 28 dias, além
disso, a regido referente aos tetraedros de silica (SiO4) também
demonstrou maiores bandas, indicando uma maior polimerizacdo. Esses
fatores também indicam a existéncia de uma reorganizacdo e rearranjo
da estrutura dos aluminossilicatos que acarretam em variagdes
volumétricas mensuraveis.



151

REFERENCIAS

ASSOCICAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS. NBR 7215:
Cimento Portland — Determinacdo da resisténcia a compressdo. Rio de
Janeiro, 1996.

. NBR 15261: Argamassa para assentamento e revestimento de
paredes e tetos — Determinacdo da variacdo dimensional (retracdo ou
expansdo linear). Rio de Janeiro, 2005.

. NBR 15630: Argamassa para assentamento e revestimento de
paredes e tetos — Determinacdo do mddulo de elasticidade dindmico
através da propagacao de onda ultra-sonica. Rio de Janeiro, 2008.

. NBR 16541: Argamassa para assentamento e revestimento de
paredes e tetos — Preparo da mistura para a realizacdo de ensaios. Rio de
Janeiro, 2016.

. NBR NM 23: Cimento Portland e outros materiais em p6 —
Determinacdo da massa especifica. Rio de Janeiro, 2001.

. NBR NM 52: Agregado miudo — Determinacdo de massa
especifica e massa especifica aparente. Rio de Janeiro, 2009.

. NBR NM 248: Agregados — Determinacdo da composicdo
Granulométrica. Rio de Janeiro, 2003.

AMERICAN SOCIETY FOR TESTING MATERIALS. ASTM 1608 -
17: Standard Test Method for Chemical Shrinkage of Hydraulic
Cement Paste. Estados Unidos. 2017.

. ASTM C 1698 — 09: Standard Test Method for Autogenous
Strain of Cement Paste and Mortar. Estados Unidos. 2009.

BARRETT, E.; JOYNER, L.; HALENDA, P. The Determination of
Pore Volume and Area Distributions in Porous Substances. .
Computations from Nitrogen Isotherms. Contribution from the
multiple fellowship of baugh and sons company, Mellon Institute, v. 73,
p. 373-380. 1951.



152

BEN HAHA, M.; LE SAOUT, G.; WINNEFELD, F.; LOTHENBACH,
B. Influence of activator type on hydration kinetics, hydrate
assemblage and microstructural development of alkali activated
blast-furnace slags. Cement and Concrete Research, v. 41, p. 301-310.
2011.

BERNAL, S.; RODRIGUEZ, E.; GUTIERREZ, R.; PROVIS, J;
DELVASTO, S. Activation of Metakaolin/Slag Blends Using
Alkaline Solutions Based on Chemically Modified Silica Fume and
Rice Husk Ash. Waste Biomass Valor, v. 3, p. 99-108. 2012.

BRUNAUER, S.; EMMETT, P.; TELLER, E. Adsorption of gases in
multimolecular layers. Journal of the American Chemical Society, v.
60, p. 309-319. 1938.

CARTWRIGHT, C.; RAJABIPOUR, F.; RADLINSKA, A. Measuring
the Chemical Shrinkage of Alkali-Activated Slag Cements - Using
the Buoyancy Method. Mechanics and Physics of Creep, Shrinkage,
and Durability of Concrete. 2013.

CARTWRIGHT, C.; RAJABIPOUR, F.; RADLINSKA, A. Shrinkage
Characteristics of Alkali-Activated Slag Cements. J. Mater. Civ.
Eng., v. 27. 2015.

CHINDAPRASIRT, P; JATURAPITAKKUL, C.; CHALEE, W,
RATTANASAK, U. Comparative study on the characteristics of fly
ash and bottom ash geopolymers. Waste Management, v. 29, p.
539-543.2009.

CHOTETANORM, C.; CHINDAPRASIRT, P.; SATA, V.; RUKZON,
S.;  SATHONSAOWAPHAK, A. High-Calcium Bottom Ash
Geopolymer: Sorptivity, Pore

Size, and Resistance to Sodium Sulfate Attack. Journal of Materials
in Civil Engineering, v. 25, p. 105-111. 2013.

COLLINS, F.; SANJAYAN, J. G. Effect of pore size distribution on
drying shrinkage of alkali-activated slag concrete. Cement and
Concrete Research, v. 30, p. 1401-1406. 2000.



153

CRIADO, M.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A.; PALOMO, A. Alkali
activation of fly ash: Effect of the SiO2/Na20 ratio. Microporous
And Mesoporous Materials, v. 106, , p.180-191. 2007.

CRIADO, M.; PALOMO, A.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A. Alkali
activation of fly ashes. Part 1: Effect of curing conditions on the
carbonation of the reaction products. Fuel, v. 84, p. 2048-2054. 2005.

DAV QUIMICA DO BRASIL. Laudo Técnico. Icara, Santa Catarina,
2017.

DAVIDOVITS, J. GEOPOLYMERS: Man-Made Rock Geosynthesis
and the Resulting Development of Very Early High Strength
Cement. Journal of Materials Education, v. 16, p. 91-139. 1994,

DAVIDOVITS, J. Mineral polymers and methods of making them.
US n. P. 4349386, 1982.

DETPHAN, S.; CHINDAPRASIRT, P. Preparation of fly ash and rice
husk ash geopolymer. International Journal of Minerals, Metallurgy
and Materials, v. 16, p. 720. 2009.

DEVENTER, J. S. J. PROVIS, J. L. DUXSON, P. BRICE, D. G.
Chemical Research and Climate Change as Drivers in the
Commercial Adoption of Alkali Activated Materials. Waste Biomass
Valor, v. 1, p. 145-155. 2010.

DONATELLO, S.; MALTSEVA, O.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A
PALOMO, A. The Early Age Hydration Reactions of a Hybrid
Cement Containing a Very High Content of Coal Bottom Ash.
Journal American Ceramic Society, v. 97. P. 929-937. 2014.

DUXSON, P.; PROVIS, J. L.; LUKEY, G. C.; MALLICOAT, S. W,;
KRIVEN, W. M.; VAN DEVENTER, J. S. J. Understanding the
relationship between geopolymer composition, microstructure and
mechanical properties. Colloids and Surfaces A: Physicochemical and
Engineering Aspects, v. 269, p. 47-58, 2005.

FANG, G.; BAHRAMI, H.; ZHANG, M. Mechanisms of autogenous
shrinkage of alkali-activated fly ash-slag pastes cured at ambient



154

temperature within 24 h. Construction and Building Materials, v. 171,
p. 377-387. 2018.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A., PALOMO, A, CRIDO, M.
Microstructure development of alkali-activated fly ash cement: a
descriptive model. Cement and Concrete Research, v. 35, p. 1204-109.
2005.

FERNANDEZ-JIMENEZ, A.; PALOMO, A.; VAZQUEZ, T,
VALLEPU, R.; TERAI, T.; IKEDA, K. Alkaline Activation of Blends
of Metakaolin and Calcium Aluminate. Journal Of The American
Ceramic Society, v. 91, n. 4, p.1231-1236. 2008.

GARCIA-LODEIRO, I.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A.; PALOMO, A.
Variation in hybrid cements over time. Alkaline activation of fly
ash—portland cement blends. Cement and Concrete Research, v. 52, p.
112-122. 2013.

GARCIA-LODEIRO, I.; PALOMO, A.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A.;
MACPHEE, D. E. Compatibility studies between N-A-S-H and C-A-
S-H gels. Study in the ternary diagram Na,O-CaO-Al,03-SiO»—
H,0O. Cement and Concrete Research, v. 41, p. 923-031. 2011.

HOJATI, M.; RADLINSKA, A. Shrinkage and strength development
of alkali-activated fly ash-slag binary cements. Constructions and
Building Materials, v. 150, p. 808-816. 2017.

JUENGER, M. C. G.; JENNINGS, H. M. Examining the relationship
between the microstructure of calcium silicate hydrate and drying
shrinkage of cement pastes. Cement and Concrete Research, v. 32, p.
289-296. 2002.

JUENGER, M. C. G.; JENNINGS, H. M. Effects of high alkalinity on
cement pastes. ACI Materials Journal, v. 98. 2001

JUENGER, M. C. G.; WINNEFELD, F.; PROVIS, J. L.; IDEKER, J. H.
Advances in alternative cementitious binders. Cement and Concrete
Research, v. 41, p. 1232-1243. 2011.

KUMARAPPA, D. B.; PEETHAMPARAN, S.; NGAMI, M.
Autogenous shrinkage of alkali activated slag mortars: Basic



155

mechanisms and mitigation methods. Cement and Concrete Research,
v. 109, p. 1-9. 2018.

LAHOTI, M.; NARANG, P.; TAN, K. H.; YANG, E. Mix design
factors and strength prediction of metakaolin-based geopolymer.
Ceramics International, v. 42, p. 11433-11441, 2017.

LEE, N. K.; JANG, J. G.; LEE, H. K. Shrinkage characteristics of
alkali-activated fly ash/slag paste and mortar at early ages. Cement
& Concrete Composites, v. 53, p. 239-248. 2014.

LUKE, K, GLASSER, F.P. Selective dissolution of hydrated blast
furnace slag cements. Cement and Concrete Research, v. 17, p. 273-
282.1987.

LURA P.; JENSEN, O. M.; VAN BREUGEL, K. Autogenous
shrinkage in high-performance cement paste: An evaluation of basic
mechanisms. Cement and Concrete Research, v. 33, p. 223-232. 2003.

MASTALI, M.; KINNUNEN, P.; DALVAND, A.; FIROUZ, R. M,
ILLIKAINEN, M. Drying shrinkage in alkali-activated binders — A
critical review. Construction and Building Materials, v. 190, p. 533-
550. 2018.

MA, Y.; YE, G. The shrinkage of alkali activated fly ash. Cement and
Concrete Research, v. 68, p. 75-82. 2015.

MEHTA P; MONTEIRO P. Concrete: Microstructure, properties,
and materials. The McGraw-Hills Companies, Inc., New York; 2006.

MEHTA, A.; SIDDIQUE, R. An overview of geopolymers derived
from industrial by-products. Construction and Building Materials, v.
127, p. 183-198. 2016.

MELO NETO, A. A.; CINCOTTO, M. A.; REPETTE, W. Drying and
autogenous shrinkage of pastes and mortars with activated slag
cement. Cement and Concrete Research, v. 38, p. 565-574. 2008.

MELO NETO, A. A. Influéncia de aditivos redutores e
compensadores de retragdo em argamassas e pastas com cimento de
esclria ativada. Tese (Doutorado) — USP. S&o Paulo. 2008.



156

NAZARI, A.; BAGHERI, A.; RIAHI, S. Properties of geopolymer
with seeded fly ash and rice husk bark ash. Materials Science and
Engineering A, v. 528, p. 7395-7401. 2011.

NEVILLE, A. M. Propriedades do concreto. Editora PINI Ltda. 22
Edicdo. ISBN 85-7266-068-2. 1997.

PALOMO, A.; KRIVENKO, P.; GARCIA-LODEIRO, I;
KAVALEROVA, E.; MALTSEVA, O.; FERNANDEZ-JIMENEZ, A.
A review on alkaline activation: new analytical perspectives.
Materiales de Construccion, v. 64, p. 315. 2014.

PINTO, T. A. Novos Sistemas Ligantes Obtidos por Activacao
Alcalina (Geopolimerizacao). Construcdo Magazine, 2004.

PROVIS, J. L.; PALOMO, A.; SHI, C. Advances in understanding
alkali-activated materials. Cement and Concrete Research, V. 78, P.
110-125. 2015.

PROVIS, J. L.; VAN DEVENTER, J. S. J. Alkali-Activated Materials.
State of Art Report. RILEM TC 224-AAM, Springer ISBN 978-94-
007-7671-5. 2014, Disponivel em:
<http://www.springer.com/engineering/civil+engineering/book/978-94-

007-7671-5>. Acesso em: 14 nov. 2017.

PUERTAS, F., FERNANDEZ-JIMENEZ, A. Mineralogical and
microstructural characterisation of alkali-activated fly ash/slag
pastes. Cement & Concrete Composites, v. 25, p. 287-292. 2003.

PUERTAS, F.; PALACIOS, M.; MANZANO, H.; DOLADO, J. S;
RICO, A.; RODRIGUEZ, J. A model for the C-A-S-H gel formed in
alkali-activated slag cements. Journal of the European Ceramic
Society, v. 31, p. 2043-2056. 2011.

RATTANASAK, U.; CHINDAPRASIRT, P.; SUWANVITAYA, P.
Development of high volume rice husk ash alumino silicate
composites. International Journal of Minerals, Metallurgy and
Materials, v. 17, n. 5, p. 654. 2010.



157

SANT, G.; LURA, P.; WEISS, J. Measurement of Volume Change in
Cementitious Materials at Early Ages - Review of Testing Protocols
and Interpretation of Results. Transportations Research Record1979,
Transportation Research Board of the National Academies, Washington,
DC, p. 21-29. 2006.

SANTOS, N. Avaliacdo de micro e nanoporosidade de argamassas
colantes. UFSC — Universidade Federal de Santa Catarina,
Floriandpolis. 2006.

SATHONSAOWAPHAKA, A.; CHINDAPRASIRT, P.; PIMRAKSA,
K. Workability and strength of lignite bottom ash geopolymer
mortar. Journal of Hazardous Materials, v. 168, p. 44-50. 2009.

SCHNEIDER, P. Adsorption isotherms of microporous-mesoporous
solids revisited. Applied Catalysis A: General, v. 129, p. 157-165.
1995.

SHI, C..; FERNANDEZ JIMENEZ, A.; PALOMO, A. New cementes
for the 21st century: The pursuit of an alternative to Portland
cement. Cement and Concrete Research, v.41, p. 750-763. 2011.

SONG, C. CHOI, Y. C.; CHOI, S. Effect of internal curing by
superabsorbent polymers - Internal relative humidity and
autogenous shrinkage of alkali-activated slag mortars. Construction
and Building Materials, v. 123, p. 198-206. 2016.

STURM, P.; GLUTH, G.; BROUWERS, H.; KUHNE, H. Synthesizing
one-part geopolymers from rice husk ash. Construction and Building
Materials, v. 124, p. 961-966. 2016.

SULTAN, M.; MIYAZAKI, T.; KOYAMA, S. Optimization of
adsorption isotherm types for desiccantair-conditioning app
lications. Renewable Energy, v. 121, p. 441-450. 2018.

TAMBARA JUNIOR, L. U. D. Desenvolvimento de argamassas
autonivelantes com ativagdo alcalina de precursores residuais.
UFSC — Universidade Federal de Santa Catarina, Florian6polis. 2016.



158

TAZAWA, E.; MIYAZAWA, S.; KASAI, T. Chemical shrinkage and
autogenous shrinkage of hydrating cement paste. Cement and
Concrete Research, v. 25, p. 288-292. 1995.

TOPCU, I.; TOPRAK, M. Properties of geopolymer from circulating
fluidized bed combustion coal bottom ash. Materials Science and
Engineering A, v. 528, p. 1472-1466. 2011.

VAN DEVENTER, J. S. J.; PROVIS, J. L.; DUXSON, P.; BRICE, D.
G. Chemical Research and Climate Change as Drivers in the
Commercial Adoption of Alkali Activated Materials. Waste Biomass
Valor, v. 1, p. 145-155. 2010.

PACHECO-TORGAL, F.; LABRINCHA, JA.; LEONELLI, C;
PALOMO, A.; CHINDAPRASIRT, P. Handbook of Alkali-activated
Cements, Mortars and Concrete. Woodhead Publishing Series in Civil
and Structural Engineering. Reino Unido, 2015.

WU, L.; FARZADNIA, N.; SHI, C.; ZHANG, Z; WANG, H.
Autogenous shrinkage of high performance concrete: A review.
Construction and Building Materials, v. 149, p. 62-75. 2017.

XIE, T.; OZBAKKALOGLU, T. Behavior of low-calcium fly and
bottom ash-based geopolymer concrete cured at ambient
temperature. Ceramics International, v. 41, p. 5945-5958. 2015.

YE, H.; CARTWRIGHT, C.; RAJABIPOUR, F.; RADLINSKA, A.
Understanding the drying shrinkage performance of alkali-
activated slag mortars. Cement and Concrete Composites, v. 76, p. 13-
24.2017.

YE, H.; RADLINSKA, A. Shrinkage mechanisms of alkali-activated
slag. Cement and Concrete Research, v. 88, p. 126-135. 2016.

YE, H.; RADLINSKA, A. Shrinkage mitigation strategies in alkali-
activated slag. Cement and Concrete Research, v. 101, p. 131-143.
2017.

YUAN, B.; YU, Q. L.; BROUWERS, H.J.H. Autogenous and drying
shrinkage of sodium carbonate activated slag altered by limestone



159

powder incorporation. Construction and Building Materials, v. 153, p.
459-468. 2017.

YUAN, X. H. CHEN, W. LU, ZA.; CHEN, H. Shrinkage
compensation of alkali-activated slag concrete and microstructural
analysis. Construction and Building Materials, v. 66, p. 422-428. 2014.

ZHANG, W.; HAMA, Y.; NA, S. H. Drying shrinkage and
microstructure characteristics of mortar incorporating ground
granulated blast furnace slag and shrinkage reducing admixture.
Constructions and Building Materials, v. 93, p. 267-277. 2015.

ZHANG, T.; GAO, P.; LUO, R.; GUO, Y., WEI, J; YU, Q.
Measurement of chemical shrinkage of cement paste: Comparison
study of ASTM C 1608 and an improved method. Construction and
Building Materials, v. 48, p. 662-669. 2013.






161

APENDICE A
(Célculo de percentual de pasta nas argamassas)

Célculo considerando 100 gramas de material precursor:
Volume de pasta: somatéria da massa dos compostos (precursores,

solucdo 14M de NaOH, Silicato de Sodio e agua no caso do 100_CP)
divido por sua massa especifica;

70 CCA: >+ 32 4394 2 —11281cm?
2,12 3,15 1 1,49

70 czPp: 24 224 304 %0 107,68 cm?
2,51 3,15 1 1,49

35CCA 35CZP; =2 4 22 4 3% 4 39, &0 _ 110,24 cm?
2,12 2,51 3,15 1 1,49

100
3,15

100_CP: =22 + = = 84,75 cm®

Percentual de pasta na argamassa: é igual ao volume de pasta dividido
pelo somatdrio do volume de pasta mais volume de areia;

Volume de areia = — = 7547 cm?
oltume ae areila = 2,65 = B cm
70 CCA: ——=22L__ 4100 = 59,92%

(112,81+75,47)
. 107,68 _
70_CZP: o2 100 = 58,79%

110,24
(110,24+75,47)

35CCA_35CZP: * 100 = 59,36%

84,75

100 CP: ———
- (84,75+75,47)

* 100 = 52,89%






APENDICE B
(Tabelas de RetragGes Autdgenas)

Tabela 1 - Retrag8o autdgena até 11 dias
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Retracao Autdgena (1 m/m)

Idade (dias) | 0,25 | 1 2 4 5 7 11
CP1 100CP 104 | -16 | 28 108 | -76 | 100 | -76
CP2 100CP 96 | -128 |-52 |-180 |-20 |-80 | -112
CP3 100CP 72 |4 16 | -112 | -108 | -68 | -24
CP470CZP | -60 | -360 | -492 | -484 | -556 | -648 | -704
CP570CZP | 36 | -236 | -340 | -396 | -496 | -460 | -616
CP6 70CZP | 124 | 52 | -144 | -152 | -348 | -308 | -304
CP770CCA | -396 | -608 | -756 | -1304 | -1676 | -2044 | -2192
CP870CCA | -948 | -1124 | -1492 | -1812 | -1788 | -2064 | -1896
CP970CCA | -500 | -824 | -936 | -1232 | -1204 | -1356 | -1272
CP10 35CCA | -200 | -588 | -484 | -856 | -840 | -752 | -696
35CZP
CP11 35CCA | -96 | -496 | -384 | -756 | -724 | -608 | -764
35CZP
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Tabela 2 - Retragdo Autégena 14 aos 90 dias

Retracdo Autdgena (1 m/m)

Idade | 14 18 21 28 35 42 68 90
(dias)

CP1 -44 -112 | -88 272 | -232 | -244 | -340 | -476
100CP

CP2 -40 12 -180 | -256 | -296 | -280 | -344 | -384
100CP

CP3 -76 -136 | -168 | -228 |-188 |-156 | -268 | -360
100CP

CP4 592 | -536 |-588 |-708 |-484 |-596 |-572 | -636
70CZP

CP5 584 | -552 | -576 | -596 |-532 |-568 |-404 | -472
70CZP

CP6 328 | -228 |-316 |-336 |-224 |-260 |-88 | -252
70CZP

CP7 -2280 | -2132 | -2616 | -2676 | -2096 | -2396 | - -
70CCA 2376 | 2444
CP8 -2096 | -2136 | -2156 | -2236 | -2312 | -2180 | - -
70CCA 2164 | 2284
CP9 -1416 | -1464 | -1616 | -1688 | -1732 | -1672 | - -
70CCA 1656 | 1852
CP10 | -1060 | -988 | -964 |-992 |-924 |-976 |-904 |-
35CCA 1104
35CZP

CP11 | -1072 |-836 |-772 | -804 |-840 |-860 |-768 | -968
35CCA

35CZP




APENDICE C

(Tabelas de Variagdes dimensionais Hidraulicas UR = 60 %)

Tabela 1 - Variagdo dimensional Hidraulica UR = 60 % até 21 dias
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Variacio dimensional Hidraulica UR = 60% (n m/m)

Idade (dias) 1 7 14 21
CP1 70CZP -808 -3516 -3748 -4020
CP2 70CZP -716 -3404 -3684 -4040
CP3 70CZP -372 -2868 -3324 -3816
CP4 70CCA -1020 -4980 -5488 -5868
CP5 70CCA -1440 -4716 -5224 -5800
CP6 7T0CCA -1016 -4636 -5076 -5748
CP7 35CCA 35CZP | -1496 -3884 -4388 -5724
CP8 35CCA 35CZP | -1724 -4548 -4852 -5800
CP9 35CCA 35CZP | -1604 -4396 -4924 -5664
CP10 100CP -404 -288 -600 -1296
CP11 100CP 100 -640 -492 -504
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Tabela 2 - Variagdo dimensional Hidraulica UR = 60 % de 28 a 90 dias

Variacio dimensional Hidraulica UR = 60% (n m/m)

Idade (dias) 28 35 42 56 90
CP170CZP -4456 -4288 -4352 -4316 -4732
CP2 70CZP -4152 -4120 -4120 -4044 -4496
CP370CZP -4580 -4348 -4392 -4348 -4888
CP4 70CCA -6400 -6024 -6272 -6100 -6340
CP5 70CCA -6260 -6000 -5808 -6224 -6460
CP6 70CCA -6480 -5832 -6036 -6336 -6560
CP7 35CCA 35CZP | -5896 -5424 -4516 -5536 -5672
CP8 35CCA 35CZP | -6020 -5520 -5712 -5788 -5744
CP9 35CCA 35CZP | -5640 -5184 -5304 -5392 -5484
CP10 100CP -1280 -1464 -1196 -1364 -1380
CP11 100CP -684 -648 -428 -584 -700
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APENDICE D
(Discusséo sobre eflorescéncia nas amostras)

Para a analise de retracdo hidraulica em ambiente com umidade
relativa controlada de 60% observou-se que os CP’s do trago 70 CZP
apresentaram eflorescéncia a partir das primeiras 24 horas apés a
desmoldagem, ou seja, contato com o ambiente externo. Quando toda a
superficie das amostras foi coberta, essas eflorescéncias pararam de se
desenvolver, isso foi observado aos sete dias, como se pode observar na
figura 1.

Foi notavel que todas as amostras das argamassas AA, apos
desmoldadas, apresentaram em sua superficie a liberagdo de uma
solucdo, com caracteristica pegajosa e levemente agressiva quando em
contato com a pele. Entretanto, apenas para as amostras sem cinza de
casca de arroz se teve o desenvolvimento de eflorescéncias.

Acredita-se que essa eflorescéncia seja resultado do sodio livre na
superficie das amostras, que ao reagir com algum composto da cinza
pesada juntamente com o CO; do ambiente externo resultou na
carbonatagdo da amostra, a partir da formacdo de carbonato de sédio
(TAMBARA JUNIOR, 2016; XIE e OZBAKKALOGLU, 2015).

S6 ap6s 56 dias as amostras que também eram compostas por
CCA comecaram a apresentar manchas de eflorescéncia, entretanto ndo
se formou p6 como no caso 70_CZP.
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Para as amostras que permaneceram em camara fechada com
umidade relativa superior a 85% ou inferior a 40% né&o foi observado o
desenvolvimento de eflorescéncias.
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APENDICE E
(Tabelas de Variacdes dimensionais Hidraulicas UR > 85 %)

Tabela 1 - Variagdo dimensional hidraulica UR > 85% até 21 dias

Variacdo dimensional Hidraulica UR > 85% (1 m/m)

Idade (dias) 1 5 7 14 21
CP1 70CZP -20 628 840 504 744
CP2 70CZP 160 464 936 728 764
CP3 70CZP -256 76 576 328 532
CP4 70CCA -336 592 832 960 1284
CP5 70CCA -156 508 648 868 1316
CP6 7T0CCA 12 452 568 840 1456
CP7 35CCA 35CZP | -192 868 1188 1424 1476
CP8 35CCA 35CZP | -236 1224 1056 1524 1716
CP9 35CCA 35CZP | 92 1360 964 1720 1852
CP10 100CP -116 96 -136 108 96
CP11 100CP 24 24 16 300 220
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Tabela 2 - Variagdo dimensional hidraulica UR > 85% de 28 a 90 dias

Variacdo dimensional Hidraulica UR > 85% (1 m/m)

Idade (dias) 28 49 56 77 90
CP170CZP 676 688 528 420 568
CP2 70CZP 704 604 576 428 572
CP370CZP 376 376 272 260 348
CP4 70CCA 1404 1440 1524 1216 1584
CP5 70CCA 1356 1224 1368 1224 1320
CP6 70CCA 1452 1296 1436 1220 1492
CP7 35CCA 35CZP | 1404 1476 1324 1320 1240
CP8 35CCA 35CZP | 1604 1548 1508 1436 1272
CP9 35CCA 35CZP | 1884 1696 1612 1516 1372
CP10 100CP 12 200 256 324 548
CP11 100CP 80 140 128 40 136




Tabela 1 — Variagdo dimensional Hidraulica UR < 40% até 18 dias

APENDICE F
(Tabelas de Variagdes dimensionais Hidraulicas UR < 40%)
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Variacdo dimensional Hidraulica UR < 40% (1 m/m)

Idade (dias) 1 7 14 21 18
CP1 100CP -180 -772 -924 -1280 -1276
CP2 100CP -84 -620 -940 -1176 -1188
CP3 100CP 112 -676 -824 -1112 -1080
CP4 70CZP 1008 -3592 -6144 -8444 -9204
CP5 70CZP 540 -3632 -6300 -8704 -9460
CP6 70CZP 760 -3472 -6468 -8728 -9440
CP7 70CCA -1968 -6972 -9460 -11912 -12776
CP8 70CCA -1608 -6360 -9028 -11252 -12204
CP9 70CCA -1740 -6612 -9144 -11544 -12488
CP10 35CCA 35CZP | -1244 -5580 -8480 -11140 -11836
CP11 35CCA 35CZP | -1308 -5836 -8956 -11768 -12312
CP12 35CCA 35CZP | -1608 -6156 -9000 -11700 -12156
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Tabela 2 - Variagdo dimensional Hidraulica UR < 40% de 49 a 90 dias

Variacdo dimensional Hidraulica UR < 40% (1 m/m)

Idade (dias) 49 56 70 90
CP1 100CP -1424 -1480 -1500 -1548
CP2 100CP -1364 -1376 -1392 -1444
CP3 100CP -1208 -1208 -1188 -1252
CP4 70CZP -11180 -11360 -11744 -11924
CP5 70CZP -11344 -11552 -11948 -12024
CP6 70CZP -11116 -11324 -11692 -11904
CP7 70CCA -14892 -15044 -15684 -16112
CP8 70CCA -14244 -14432 -15020 -15448
CP9 70CCA -14536 -14752 -15324 -15704
CP10 35CCA 35CZP | -13592 -13716 -14192 -14472
CP11 35CCA 35CZP | -14208 -14292 -14804 -15044
CP12 35CCA 35CZP | -13904 -14080 -14548 -14948




Tabela 1 - Resisténcia a Compressao aos sete dias

APENDICE G
(Tabelas de Resisténcia a Compressao)
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Resisténcia Mecéanica & Compressao (7 dias)

UR amostra a b area Carga Tensdo
cm cm | cm? kg MPa
Umidade 100_CP 405 | 4,05 | 1640 | 5040,68 | 30,15
relativa<40% 755 7cp 400 | 355 | 14,20 | 389452 | 26,91
100 CP 400 | 3,90 | 1560 | 4500,60 | 28,30
70_CCA 400 | 3,80 | 1520 | 278437 | 17,97
70_CCA 400 | 380 | 1520 | 267036 | 17,23
70_CCA 397 | 3,80 | 1500 | 264035 | 17,17
70_CZP 400 | 3,65 | 14,60 | 2028,27 | 13,63
70 CZP 400 | 400 | 1600 | 207028 | 12,69
70 CZP 400 | 3,70 | 14,80 | 213029 | 14,12
35 cca czp | 400 | 3,85 | 1540 | 224430 | 14,30
35 cca_czp | 400 | 3,65 | 14,60 | 2610,35 | 17,54
35 cca czp | 307 | 3,86 | 1532 | 279638 | 17,90
Umidade 100_CP 400 | 3,60 | 14,40 | 445260 | 30,33
relativa=60% 7155 cp 305 | 3,70 | 14,62 | 426657 | 28,64
100 CP 380 | 383 | 1455 | 370850 | 25,00
70_CCA 395 | 3,70 | 14,62 | 241833 | 16,23
70_CCA 304 | 3,70 | 1458 | 2514,34 | 16,92
70_CCA 390 | 4,00 | 1560 | 174023 | 10,94
70_CZP 400 | 3,90 | 1560 | 1962,26 | 12,34
70 CZP 400 | 3,70 | 14,80 | 2058,28 | 13,64
70_CZP 305 | 360 | 14,22 | 197427 | 13.62
35 cca_czp | 4,00 | 3,70 | 14,80 | 2442,33 | 16,19
35 cca_czp | 400 | 3,60 | 14,40 | 1890,25 | 12,88
35 cca czp | 3,00 | 3,80 | 14,82 | 2694,36 | 17,84
Umidade 100 CP 300 | 395 | 1541 | 4506,61 | 28,70
relativa>85% 7155 cp 304 | 360 | 14,18 | 4080,55 | 28,22
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100_CP 4,00 | 4,00 | 16,00 | 4932,66 | 30,24
70_CCA 4,05 | 3,65 | 14,78 | 1932,26 | 12,82
70_CCA 4,00 | 3,90 | 15,60 | 2046,28 | 12,87
70_CCA 4,05 | 3,80 | 15,39 | 1998,27 | 12,74
70_CZP 4,00 | 3,90 | 15,60 | 2112,28 | 13,28
70_CZP 4,08 | 3,65 | 14,89 | 1890,25 | 12,45
70_CZP 3,60 | 4,00 | 14,40 | 1758,24 | 11,98
35 cca_czp | 4,00 | 3,80 | 15,20 | 2322,31 | 14,99
35 cca czp | 4,00 | 3,60 | 14,40 | 2130,29 | 14,51
35 cca czp | 4,00 | 3,80 | 1520 | 1782,24 | 11,50
Resisténcia Mecanica a Compressdo (28 dias)
UR amostra a b area Cargakg | Tensdo
cm cm cm? MPa
Umidade 100_CP 3,90 | 3,93 | 15,33 | 4752,64 30,42
relativa <30% 150 Cp 382 | 3,94 | 1505 | 460862 | 30,04
100_CP 3,70 | 3,89 | 14,39 | 4446,60 30,31
70_CCA 3,88 | 3,77 | 14,63 | 6348,85 42,58
70_CCA 3,89 | 3,90 | 15,17 | 6108,82 39,50
70_CCA 3,92 | 3,80 | 14,90 | 6522,88 42,96
70_CZP 3,95 | 3,95 | 15,60 | 4782,64 30,07
70_CZP 3,90 | 3,87 | 15,09 | 4518,61 29,37
70_CZP 3,97 | 3,67 | 14,57 | 4290,58 28,89
35 cca_czp | 3,99 | 3,97 | 15,84 | 6462,87 40,02
35 cca_czp | 3,68 | 3,92 | 14,43 | 5730,77 | 38,97
35 cca_czp | 3,68 | 3,99 | 14,68 | 5184,70 34,64
Umidade 100_CP 3,86 | 3,78 | 14,59 | 5232,70 35,18
relativa=60% 755 cp 302 | 401 | 1572 | 5946,80 | 37,11
100_CP 4,08 | 3,84 | 15,67 | 5592,75 35,02
70_CCA 3,74 | 4,00 | 14,96 | 4824,65 31,64
70_CCA 3,96 | 3,78 | 14,97 | 5700,77 37,36
70_CCA 3,99 | 3,86 | 15,40 | 5922,80 37,73
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70.CZP | 400 | 405 | 1620 | 4662,63 | 28,23
70.CZP | 3,73 | 307 | 1481 | 431458 | 28,58
70.CZP | 3,66 | 3,07 | 1453 | 4542,67 | 30,67
35 cca_czp | 3,83 | 3,98 | 15,24 | 5214,70 33,56
35 cca_czp | 3,99 | 3,00 | 1556 | 528671 | 33,33
35 cca_czp | 3,86 | 307 | 15,32 | 6198,83 | 39,68
Umidade 100 CP | 366 | 391 | 1431 | 522670 | 3583
relativa > 85% 750 "Cp 302 | 386 | 1513 | 578478 | 3750
100 CP | 395 | 380 | 1501 | 537672 | 35,14
70 CCA | 408 | 3,77 | 1538 | 419456 | 26,75
70.CCA | 405 | 3,75 | 1519 | 4212,57 | 27,21
70 CCA | 405 | 409 | 1656 | 4482,60 | 26,55
70.CZP | 407 | 371 | 1510 | 421857 | 27,41
70.CZP | 4,10 | 393 | 16,11 | 513660 | 31,27
70.CZP | 401 | 3,08 | 1596 | 5550,75 | 34,12
35 cca_czp | 403 | 3,84 | 1548 | 506458 | 32,11
35 _cca_czp | 3,98 | 3,89 | 1548 | 5274,71 33,42
35 cca_czp | 4,06 | 3,00 | 15,83 | 441050 | 27,33







APENDICE H

(Tabelas de Resisténcia a Flexdo)

Tabela 1 - Resisténcia a Flex&do aos sete dias
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Resisténcia a flexao (argm) - 7 dias

Traco CP1 | CP2 | CP3 | CP4 Média | Desvio
padréo
70CZP 3,73 | 3,42 |29 | 3,3 3,35 0,32
70CCA 4,16 | 4,43 | 5,04 | 48 4,61 0,39
35CZP_35CCA 3,63 | 4,27 | 3,76 | 3,59 3,81 0,31
100CPV-ARI - - - 7,03 7,03 0
Tabela 2 - Resisténcia a Flexdo aos 28 dias
Resisténcia a flexao (argm) - 28 dias
Trago CP1 CP2 Meédia Desvio
padrdo
70CZP 4,62 4,3 4,46 0,23
70CCA 6,09 6,73 6,41 0,45
35CZP_35CCA 5,47 5,17 5,32 0,21
100CPV-ARI 8,19 7,9 8,05 0,21




