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Resumo

Tradicionalmente, a metodologia usada para formulagdo de misturas pozolanicas para
estabilizacdo de solos é baseada na variagdo de um unico componente, sendo os
demais mantidos constantes. A metodologia de delineamento de misturas e superficie de
resposta tem sido utilizada com sucesso em muitas areas tecnoldgicas. Essa técnica
permite 0 estudo em um espago experimental bem mais abrangente, além de
representar sob forma de equacdes as propriedades mecanicas dos materiais, levando

em consideracao, simultaneamente, os efeitos dos componentes na mistura.

Este trabalho investiga as misturas pozolanicas, em escala laboratorial, tendo como
componentes a cal hidratada comercial, um residuo proveniente de termoelétrica (cinza
volante) e a agua necessaria ao desenvolvimento das reag¢des de hidratagdo. Os limites
de trabalhabilidade foram testados. Pontos experimentais, correspondendo a
combinagao de 3 componentes foram definidos. Os corpos-de-prova foram elaborados
por compactagao mecanica manual e avaliados apds 28 dias de cura, tendo sido medida

a resisténcia a tracdo por compressao diametral.

O delineamento de misturas foi aplicado em etapas, chamadas de restricdes sucessivas,
tendo como base os modelos de regressao quadratica e as superficies de resposta.
Testes estatisticos foram feitos, de modo a determinar a significancia estatistica dos
modelos calculados. A otimizagdo da composic¢ao foi executada buscando-se maximizar

a resisténcia mecanica, apds ocorridas as reagdes pozolanicas.

Conclui-se que a aplicagdo da teoria de delineamento de misturas e superficie de
resposta em misturas pozolanicas, incluindo a otimizagdo de composicéo, € possivel. A
metodologia alternativa apresentada mostrou uma maior eficiéncia e abrangéncia que a

abordagem tradicional.



Vi

Abstract

Traditionally, the methodology used for formulation of pozzolanic mixtures in soail
stabilization is based on the variation of a single component, being the further
components kept constant. The methodology of mixture design and surface response has
been successfully used in many technological fields. This technique permits to cover a
broad experimental space, as well as to represent the material properties in equations

taking into account the simultaneous effects of the mixture components.

This work investigated in a lab scale pozzolanic mixtures comprised from hydrated lime,
fly ash from a thermoelectrical plant, and water, for developing the hydration reactions.
The workability limits of the mixtures were tested. Experimental points, corresponding to
combinations of 3 components, were defined. Samples were produced by manual
compaction and evaluated after 28 days by measuring the mechanical strength under

diametrical compression.

The mixture design was applied stepwise or in successive restrictions, based on
quadratic regression models and on response surfaces. Statistical tests were performed
in order to determine the statistical significance from calculated models. Optimization of
compositions was carried out in order to maximize the mechanical strength after the

pozzolanic reactions occurred.

It is concluded that the application of the mixture design and response surface theory on
pozzolanic mixtures, including optimization of composition, is possible. The alternative
methodology presented showed a higher efficiency and broadness than the traditional

approach.
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1 Introducéao e Objetivos

No litoral catarinense e proximidades existem importantes municipios que se destacam
economicamente pelos seus parques industriais mecanico, téxtil, moveleiro, elétrico,
ceramico, turismo e o extrativismo animal referente a peixes, crustaceos e moluscos. A
grande maioria desses municipios € cortada pela Rodovia BR-101 e os contiguos
interligados por rodovias de acesso que transportam grande parte da riqueza produzida
no Estado.

A extensa area litoranea é caracterizada geologicamente pelas planicies costeiras,
onde o solo é predominantemente arenoso e a BR-101 cruza-as de norte-sul. Na area
da construcdo rodoviaria o solo arenoso, desde que nao sofra um processo
estabilizante, € tido por material ndo adequado para a construgdo de bases de
pavimentos, por ndo satisfazer as especificagbes rodoviarias. Tém-se desenvolvido
pesquisas no sentido do aproveitamento desses solos, na tentativa de contornar tal
problema. Levando em consideracao a potencialidade econémica do litoral catarinense,
torna-se importante a utilizacdo desses solos nas camadas mais nobres do pavimento,
gquando da ampliacdo da malha rodoviaria federal, estadual e municipal, vindo tal fato

resultar em economia ao erario publico.

A regiado litoranea também se caracteriza pela grande densidade demografica que,
associada a um parque industrial bem desenvolvido, tem contaminado o solo, a agua e
o ar, pela deposicdo de seus residuos no meio ambiente. Estudos no sentido do
aproveitamento desses materiais, na tentativa de solugdo desses problemas, deverao
ser constantemente efetuados e avaliados. Na ordem de prioridade estdo os estudos
que levem aos mais diversos tipos de utilizagdo desses residuos, de forma que a oferta
das opgdes seja superior a demanda. Isso podera garantir o uso continuo dos mesmos,
vindo a sanear satisfatoriamente o meio ambiente, pelo grande leque de opgdes a

disposigao.

Um dos residuos que tem sido lancado no meio ambiente € a cinza proveniente da
queima do carvdo mineral na producdo de energia em usinas termoelétricas. E
necessario desenvolver e melhorar as formas para utiliza-la em grande escala, de

maneira a que nao agridam o meio ambiente.

Sao varias as técnicas rodoviarias que permitem o aproveitamento de solos locais,

apods alteracbes em suas propriedades fisicas e/ou quimicas, transformando-os em



materiais adequados para uso em camadas de pavimentos. Na técnica da estabilizacdo
quimica, quando aplicada a materiais pozolanicos, como a cinza volante e a cal
hidratada, os solos arenosos sao materiais de grande potencialidade na construgéo de
estruturas de pavimentos. O aproveitamento conjugado desses trés materiais gerara
grande economia na area dos transportes. No hemisfério norte, principalmente nos
Estados Unidos, esse tipo de pavimentacdo tem sido utilizada com sucesso, por
exemplo, em rodovias e aeroportos [Fairweather, 1975; Nambisan, 2000; Turner-
Fairbank, 2004]. No Brasil ndo ha, todavia, incentivo a essa forma de utilizagéo.

As técnicas de estabilizacdo de solos na area rodoviaria sdo peculiares, mas sempre
apresentam o suporte tecnolégico das normas atualmente vigentes. A estabilizac&o
quimica possui procedimentos triviais, aqui denominados por “metodologia tradicional”.
Atualmente essa metodologia ja ndo satisfaz as necessidades tecnolégicas em muitos
casos, porque ndo permite um detalhamento minucioso da potencialidade dos novos
produtos, originados pelas transformagdes quimicas que ocorrem na estabilizagdo dos

componentes reagentes.

O desenvolvimento de pesquisas que supram as necessidades atuais deve ser
incentivado, no intuito de poder melhor explorar, técnica e economicamente, as
propriedades dos novos materiais desenvolvidos. Novas metodologias aplicaveis a
projetos de misturas tém sido utilizadas nas areas de alimentagcdo, metalurgia e
quimica entre outras. Tém-se alcangado grande sucesso com a teoria de delineamento
de misturas e superficie de resposta, onde as propriedades do produto resultante
poderao ser expressas por equagdes matematicas e representadas graficamente por
superficies de respostas num plano e/ou no espaco, proporcionando detalhamento
minucioso da potencialidade desses produtos. Trata-se de metodologia na qual estado
incorporados conceitos estatisticos, que permitem com maior clareza definir as opg¢oes

mais adequadas.

O objetivo geral deste trabalho é a verificagdo da possibilidade do uso da metodologia
de delineamento de misturas e superficie de resposta aplicada a misturas (pastas)

pozolanicas, como alternativa a metodologia tradicional.
Os objetivos especificos deste trabalho s&o:

e Aproveitar residuos, produzidos no Estado de Santa Catarina, na elaboragdo de

produtos cimentantes, no intuito de minimizar a poluigdo ambiental;



Empregar técnica de planejamento de experimentos em materiais de interesse na

area rodoviaria, que tenham condicdes de estabilizar solos arenosos;

Constatar a possibilidade de compatibilizar, nos intervalos de variacdes dos
componentes, os procedimentos laboratoriais com a metodologia de delineamento

dada pela teoria;

Ajustar um modelo quadratico que descreva satisfatoriamente o processo de

estabilizagdo quimica das misturas na obtencéo da propriedade mecénica desejada;
Utilizar controle estatistico na avaliagdo do ajuste do modelo;

Simular e predizer, através de graficos, os efeitos da interacdo entre os

componentes utilizados;

Otimizar a composicdo dos materiais na obtengdo de uma resposta maxima na

propriedade mecanica estudada;
Visualizar a microestrutura da pasta pozolanica advinda do processo estabilizante; e

Caracterizar as fases cristalinas existentes.



2 Fundamentacao Tedrica

2.1 Geologia e Geomorfologia do Estado de Santa Catarina

Os dados geoldgicos aqui descritos estdo baseados no “Atlas de Santa Catarina”
[Santa Catarina, 1986] e as no¢des sobre o solo aqui apresentadas foram obtidas em
“Classes Gerais de Solos do Brasil” [Oliveira, 1992].

2.1.1 NogOes de Geologia do Estado de Santa Catarina

O Estado de Santa Catarina € uma das unidades da Republica Federativa do Brasil,
situado na Regido Sul, com 95.985 km? de superficie total. Abrange 1,12% da
superficie brasileira e 16,61% da Regido do Sul. Esta localizado entre os paralelos 25°
57’ 41” e 29° 23’ 55” de latitude Sul e entre os meridianos 48° 19’ 37” e 53° 50’ 00” de

longitude Oeste.

Geologicamente o Estado pode ser delineado por trés formagdes geoldgicas,
denominadas areas do Escudo Atlantico, da Bacia do Parana e de Sedimentos

Quaternarios.

A area do Escudo Atlantico localiza-se, de forma aproximada, entre os paralelos 26° 00’
S a 29° 30’ S, limita-se ao oeste com as rochas sedimentares da Bacia do Parana e ao
leste com o Oceano Atlantico. Também €& denominado por Escudo Cristalino.
Corresponde a 17,60% da superficie do Estado. Nesses limites encontram-se as

rochas cristalinas, metamorficas e anquimetamorficas.

A area da Bacia do Parana € formada por uma complexa fossa tectonica de forma
aproximadamente elipsoidal, abrangendo simultaneamente &areas marinha e
continental. Nessa ultima abrange Minas Gerais, Mato Grosso, Mato Grosso do Sul,
S&o Paulo, Parana, Santa Catarina, Rio Grande do Sul, Uruguai e parte da Argentina.
Essa grande bacia rasa encontra-se assoreada por sedimentos na maior parte
continental e na marinha chegando a 3600 m de espessura, aproximadamente.

A parte sedimentar da Bacia do Parana no Estado de Santa Catarina € constituida de
sedimentos da idade carbonifera, permiana e triassica, pertencente ao Super-Grupo
Tubarao, Grupos Passa Dois e Sdo Bento, representando 23,9% do Estado.

A area dos Sedimentos Quaternarios sdo depdsitos sedimentares inconsolidados,

situados na linha da costa atlantica, formados em ambientes fluviais, marinhos, edlicos,



lagunar ou misto, durante o Holoceno. Esses depdsitos sdo formados por areias,
argilas, cascalhos, seixos e sedimentos siltico-argilosos.

Um pequeno resumo desses depositos € apresentado a seguir.

Os depdsitos aluvionares sdo sedimentos fluviais que formam, por vezes, extensas
planicies, podendo citar-se as formadas pelos rios Pirai, ltajai-agu, Tijucas e
Ararangua. Sao constituidos por areias, argilas, cascalhos e materiais siltico-argilosos.

Os depédsitos marinhos sado constituidos pelos sedimentos praiais e os corddes
litoraneos, existentes ao longo de toda planicie costeira do Estado. Os depdsitos
praiais sdo formados por areia fina. Os corddes litoraneos sao constituidos por areias
quartzosas contendo pouquissima proporc¢ao de silte e/ou argila.

Os depdsitos edlicos sao as dunas, moveis ou nao, existentes no litoral catarinense,

constituidas de areias finas e médias.

Os depédsitos mistos sdo os depositos constituidos por material dendritico,
inconsolidado, de natureza mista, fluvio-marinhos e lagunares. S&o constituidos por
areias, siltes e argilas que geram lamas e lodos com alta porcentagem de matéria

organica em decomposicao.

Os depdésitos coluviais sdo acumulagdes localizadas na base das encostas, em muitos
pontos do Estado. Esses depdsitos inconsolidados e mal classificados sao constituidos

por cascalhos, seixos, areias e argilas.
2.1.2 Geomorfologia do Litoral Catarinense

A geomorfologia € a ciéncia que estuda a forma do relevo terrestre. As unidades
geomorfolégicas consistem no arranjo de formas de relevo fisionomicamente
semelhantes em seus tipos de modelados. O relevo de Santa Catarina é caracterizado
por varias unidades geomorfolégicas. As de interesse a area rodoviaria, no que se
refere a estabilizacdo quimica com cal hidratada e cinza volante, estdo localizadas no

litoral catarinense e descritas a seguir.

A unidade geomorfologica planicies litoraneas situa-se na parte oriental de Santa
Catarina margeando o Oceano Atléntico, onde sdo caracteristicas as praias e solos
arenosos formados, principalmente, por processos marinhos e edlicos. E uma estreita
faixa do litoral e corresponde a 4,39% da area do Estado. Estende-se desde a baia da
Babitonga, ao norte, até o cabo de Santa Marta, no centro. A partir desse ponto até a



divisa com o Rio Grande do Sul, a planicie litoranea estende-se mais para o interior,
em diregao a serra, onde com frequéncia ocorrem acumulag¢des dunares e formagoes
lacustres. Ao longo de toda a extensdo essa unidade & muito diversificada, ocorrendo
inclusive baixadas litoraneas descontinuas e planicies arenosas que formam um
grande numero de praias. As altitudes médias das planicies litoraneas variam em torno
de 10 m, atingindo alguns terragos bem mais afastados, nas proximidades das
montanhas e serras a oeste, altitudes de até 30 m, aproximadamente. Os principais
sistemas fluviais que recolhem as aguas superficiais em toda essa regido sao formados
por rios recentes, sendo os principais: Itajai-Agu, Itapocu, Tijucas, Tubardo e
Ararangua. Os sedimentos siltico-argilosos e as areias quartzosas, resultantes da
combinacao de processos relacionados as dinamicas fluviais e litoraneas, constituem o

componente geoldgico fundamental das planicies litoréaneas.

A unidade geomorfolégica planicie coluvio-aluvionar € formada por uma superficie
aproximadamente plana, levemente inclinada para leste, localizada entre as planicies
litordneas a leste e os relevos da Regido Geomorfologica Planalto das Araucarias a
oeste. Cobre 1,27% da area do Estado, onde se localizam as cidades de Tubardo e
Ararangua. E uma area de transic&o entre influéncias continentais e marinhas, onde se

encontram muitos tipos de sedimentos, inclusive os arenosos.
2.1.3 Solos Caracteristicos em Santa Catarina

Para efeito de classificacdo dos solos serdo utilizados os conceitos e as normas
estabelecidas pelo Servico Nacional de Levantamento e Conservacido de Solos
(SNLCS). No estado sao identificados 27 tipos de solos predominantes. Neste estudo,
em particular, apenas duas classes sao de interesse: a podzol indiscriminado e as

areias quartzosas alicas e distroficas, como descrito a seguir.

A classe podzol indiscriminado compreende solos minerais hidromorficos. Em grande
parte da planicie litoranea, esses solos ocorrem nas areas de relevo plano, sendo
constituidos de sedimentos lacustres e marinhos do Holoceno. Estdo associados as
areias quartzosas marinhas, tendo como inclusao solos de mangue em quantidades as
mais variadas. Foram identificados no litoral catarinense sob a denominacéo de areia
quartzosa marinha intermediaria com podzol [EMBRAPA, 1980]. Correspondem a 0,9%
do Estado.



A classe das areias quartzos alicas e distroficas se distingue por diferentes
propriedades. A alica decorre da saturagdo da capacidade de troca de cations (CTC)
efetiva por aluminio, igual ou maior que 50%. A distrofia e a eutrofia sdo propriedades
traduzidas pelo estado do solo quanto a saturacdo por bases. Sdo denominados
distroficos quando a saturagao por bases € considerada baixa, isto € quando o valor é

menor que 50%. Acima disso o solo € considerado eutrofico.

A classe das areias quartzosas corresponde a solos minerais, casualmente orgéanicos
na superficie, hidromorficos ou ndo, geralmente profundos, essencialmente quartzosos,
com, pelo menos, uma profundidade de 2 m de espessura. As fragbes areia grossa e
areia fina desses solos sao constituidas essencialmente de quartzo, sendo ausentes de
minerais primarios facilmente intemperizaveis [Oliveira, 1992]. Correspondem a 1,62%
da area do estado. Associados a esses solos estdo as areias quartzosas hidromoérficas
e as areias quartzosas hidromérficas humicas.

Os solos arenosos predominam nas planicies costeiras do litoral catarinense. E
importante salientar que os solos existentes no litoral catarinense n&o séo utilizados
diretamente na construgao de bases das estruturas de pavimentos. Isso ocorre por ndo
possuirem caracteristicas adequadas para esse fim, pois ndo se enquadram nas

especificagdes gerais para obras rodoviarias.
2.2 Degradacdo Ambiental e Aproveitamento de Residuos

O meio ambiente é constantemente agredido pelas atividades humanas, contaminando
a agua, o solo e o ar, sejam pelas suas industrias, pelas necessidades habitacionais ou
mesmo pelos meios de locomogéao, de acordo com os diversos sistemas de transportes
viarios. O ecossistema tem limites, em muitos casos ja ultrapassados, como problemas
na camada de ozOnio e extingdo de varias espécies, entre outros. Caso os niveis de
residuos langcados na natureza permanecam no patamar atual, ou aumentem, a
sobrevivéncia da espécie humana, como do resto de muitas outras, estara

comprometida.
2.2.1 Poluicdo e Meio Ambiente

Poluicdo é a deterioragdo das condigdes fisicas, quimicas e/ou biolégicas que afetam
negativamente a vida humana e de espécies animais e/ou vegetais. A poluicdo
modifica 0 meio ambiente, isto é: o sistema de relagdes onde a existéncia de uma

espécie depende dos mecanismos de equilibrio entre processos naturais destruidores e



regeneradores. A poluigao resulta da presenga de uma quantidade inusitada de matéria
sélida, liquida e/ou gasosa langada no meio ambiente e € obra do homem em sua

atividade industrial, principalmente.

Do meio ambiente depende a vida. A atividade clorofiliana produz o oxigénio
necessario a animais e vegetais. A agdo dos animais, plantas e microrganismos
garantem a pureza das aguas nos rios, lagos e mares. Os processos bioldgicos que
ocorrem nos solos possibilitam as colheitas. A vida no planeta esta relacionada com o
conjunto desses fenbmenos, cuja inter-relagcdo se denomina ecossistema [Barsa,
1980].

A natureza também produz poluicao através dos vulcdes e tempestades de poeira. O
homem ¢é mais devastador que a prépria natureza, pois sua poluicdo afeta
profundamente o equilibrio desses sistemas. O principal foco de poluigdo do solo nas
grandes aglomeragdes humanas € a destinacdo dos residuos industriais e domeésticos.
O crescimento populacional gera uma série de problemas, principalmente a
degradacdo ambiental. Logo, o meio ambiente esta intimamente ligado com a
educacao e o crescimento populacional [Matoski, 1997].

Devido ao desenfreado aumento demografico e a caréncia de uma infraestrutura
adequada para suportar toda essa demanda de crescimento, 0 meio ambiente vem
paulatinamente sofrendo os mais variados tipos de degradagéo, chegando atualmente
a niveis alarmantes. Nos paises subdesenvolvidos, este fato tem colaborado
violentamente para a queda da qualidade de vida. A caréncia de condi¢cbes basicas
como, saude, alimentacdo e trabalho para essa massa emergente, contrasta

frontalmente com a conservacdo do meio ambiente.

Atualmente entidades governamentais e ndo governamentais tem tentado desenvolver
formas de conciliar o crescimento industrial e econbmico no que se refere a
conservagdo do meio ambiente, procurando formulas que propiciem um
desenvolvimento ecologicamente sustentavel. Os problemas ambientais se

desenvolvem, praticamente, em todas as areas do conhecimento.

Igualmente, a construgdo de rodovias causa um impacto no meio ambiente.
Mundialmente, € um assunto que vem sendo discutido e, gradativamente, impdem-se
normas no intuito de minimizar esse problema. Sao varias as contribuicoes

relacionadas a esse assunto [Maderma Leite, 2002].



Os impactos das rodovias no ambiente sdo nocivos e demandam medidas
compensatorias. Os veiculos obedecem a padrbes de emissdo de gases cada vez mais
rigorosos, procurando reduzir a poluicdo atmosférica. Igualmente, ha legislagdo
especifica para o transporte de cargas toxicas e perigosas, sofrendo vigilancia por
parte das agéncias ambientais. Além disso, as pessoas que trafegam e circulam ao
longo das rodovias também sado agentes de poluigdo, ao langarem grande quantidade

de lixo pelo referido percurso [Emerim, 1998].

Levando em consideragdo que 0s recursos naturais sdo esgotaveis, destaca-se a
pesquisa como uma das solu¢des na busca de novas alternativas, minimizando o uso
indiscriminado de matérias-primas e desenvolvendo técnicas de aproveitamento de

seus residuos.
2.2.2 Residuos e seu Aproveitamento

Levando em consideragao ser necessario satisfazer as necessidades basicas do ser
humano, a industria aumenta a produgao e consequentemente gera mais residuos que,
de forma impropria, s&o langados ao meio ambiente. Santa Catarina inclui-se no rol dos

Estados que geram grandes quantidades de residuos solidos [Estrella,1996].

Segundo a Associagao Brasileira de Normas Técnicas, dada pela NBR 10004 [Brasil,
2000a], definem-se residuos sélidos como: quaisquer residuos nos estados solidos ou
semi-solidos, resultante de atividades da comunidade de origem: industrial, doméstica,
hospitalar, comercial, agricola, de servigos e de varri¢ao.

Os residuos de classe | (perigosos) s&o os residuos solidos, suas misturas ou
determinados residuos liquidos que, de suas propriedades fisicas, quimicas ou de suas
caracteristicas infecto-contagiosas, podem: apresentar riscos a saude publica,
provocando ou contribuindo, de forma significativa, para um aumento da mortalidade ou
incidéncia de doencga e/ou apresentar riscos ao meio ambiente, quando manuseados

ou destinados (transportados, armazenados, tratados) de forma inadequada.

Os residuos de classe Il (n&o perigosos e ndo inertes) sao os residuos solidos que ndo
forem caracterizados como perigosos ou como inertes e sdo essencialmente insoluveis.
Esses residuos podem ter propriedades tais como combustibilidade e bio-
degradabilidade. Esse tipo de residuo podera ter seus constituintes solubilizados além
dos limites de potabilidade, quando em contato com agua destilada ou deionizada
(Bernardes Junior, 1983)
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Os residuos de classe lll (inertes e essencialmente insoluveis) sdo os residuos soélidos
ou mistura de residuos solidos que submetidos ao teste de solubilizagdo, segundo a
NBR 10006, Solubilizagdo de Residuos Solidos — Método de Ensaio [Brasil, 2000b],
comportam-se de acordo com a especificacdo. Essa norma fixa a condigdo exigivel
para diferenciar os residuos de classe Il e lll, sendo aplicada somente para residuos
sélidos.

Os residuos podem ser aproveitados pela adicdo a materiais para obtencdo de
produtos através de processos industriais de fabricagdo, com modificacdo ou nido de
seu uso original. O aproveitamento permite a obtengcdo de produtos com as mais
diversas aplicabilidades, proporcionando a geragao de diferentes processos industriais,
novos empregos, fonte de divisas e principalmente um desenvolvimento

ecologicamente sustentavel.

Deve-se ter em mente que a implantacéo de técnicas de produgado mais limpa, em uma
planta industrial, deve ser vista como um processo de aperfeicoamento continuo na
busca do controle da geragéo de residuos solidos. Sdo programas que necessitam de
pesquisas em parceria com universidades e outras entidades de desenvolvimento
cientifico. Tecnologia limpa é a aplicagdo continua de estratégias ambientais
preventivas e integradas a processos e produtos, tendo como finalidade reduzir os

riscos para os individuos e o meio ambiente [Brasil, 1987a].
2.2.3 Usinas Termoelétricas e Residuos Gerados

Na regido sul do Brasil localiza-se o maior parque termoelétrico da América Latina. O
complexo é formado pelas usinas de Figueira (PR) com uma capacidade de geragao de
15 MW, Jorge Lacerda (SC) com 857 MW, Charqueadas (RS) com 72 MW, Presidente
Médici (RS) com 446 MW e Sao Jerénimo (RS) com 17 MW. O combustivel utilizado na
obteng¢ado da energia térmica, para a produgao de vapor de agua, € o carvao energeético
de origem mineral. Este vapor nas condigcbes de alta temperatura e presséo é
transformado em energia mecanica nas turbinas, as quais, acopladas aos alternadores

permitem a geracgao da eletricidade [FINEP, 2000].

O residuo finamente dividido resultante da combustdo e arrastado pelos gases de
exaustdo é denominado de cinza leve (cinza volante). Os norte-americanos a
denominam fly ash e os ingleses pulverized fuel ash. Flutuando em direcdo da

chaminé, a cinza volante € coletada por precipitadores eletrostaticos e retirada



11

pneumaticamente para silos de armazenagem. A cinza que se aglomera caindo no
fundo da camara de combustdo denomina-se cinza pesada ou cinza de fundo, também
conhecida por bottom ash. Nessa queda, submerge em agua onde € resfriada e
umedecida. A remocao € por arraste hidraulico finalizando nas bacias de decantacgao.

No Complexo Termoelétrico Jorge Lacerda a cinza resultante da queima do carvao
corresponde a 42% em peso. Desta quantidade, 70% corresponde a fracdo de cinza
leve e 30% de cinza pesada. A produ¢cdo média mensal de cinza proveniente da
queima de carvao mineral é de 56.000 toneladas mensais [FINEP, 2000]. Grande parte
da cinza leve tem sido utilizada em misturas para a fabricagdo de cimento. A cinza
pesada é langada em grande quantidade nas bacias de decantacgao, localizadas fora do
parque termoelétrico e na lateral a BR-101. A cinza leve quando nao utilizada é
misturada a cinza pesada, tendo idéntico destino. As cinzas de termoelétricas
contaminam as aguas superficiais e subterraneas quando depositadas a céu aberto em
bacias de decantacdo. Além disso, ao serem transportadas pelos ventos, a poeira
silicosa exerce efeito nocivo a populagado. As cinzas de fundo e leve (cinza volante) sédo
consideradas como residuos de classe |l. Tém-se efetuado inumeros estudos na
tentativa da utilizacdo dos residuos industriais na construgdo de camadas estruturais
de pavimentos. Na questdo do aproveitamento das cinzas de termoelétricas, estudos

laboratoriais tém-se mostrados promissores [Nardi, 1998 ; 2003a].

Conclui-se que as cinzas, ndo sendo utilizadas, constituem-se em sérios problemas.
Pesquisas adicionais deverdo ser efetuadas no desenvolvimento de um amplo e
diversificado leque de sua utilizag&do, garantindo assim um destino continuo, definitivo e

nao poluente desses residuos.
2.3 Engenharia Rodoviaria e Estabilizacdo de Solos

E freqliente na engenharia rodoviria a existéncia de solos locais ndo adequados para
a execugao da estrutura de bases de pavimentos rodoviarios. Levando em conta a
existéncia de normas que impdem especificacbes a se obedecer [BRASIL, 1986],
outros materiais, que nao os locais, sdo importados para a execugao dessas estruturas.
Considerando a dificuldade de localizagédo de jazidas adequadas e que se enquadrem
nas normas rodoviarias, tornou-se comum no Brasil a utilizacdo da brita graduada nas
estruturas de pavimentos. As rodovias com bases de brita graduada tém como

caracteristica serem pavimentos onerosos.
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A utilizacdo do solo local é fator favoravel a economia. Para isso, faz-se necessaria a
alteracdo de suas propriedades mecanicas, de forma que o0 mesmo se enquadre nas
especificagdes rodoviarias. Isso € possivel utilizando-se as técnicas de estabilizagao de
solos.

2.3.1 Estabilizagdo de Solos

Sao muitos os procedimentos que se podem utilizar na alteragao das propriedades dos
materiais, para torna-los aptos a usos especificos e € nisso que se constitui a técnica
da estabilizagdo. Pode-se valer de meios mecanicos, da drenagem, de meios elétricos,
do calor ou calcinagdo e de meios quimicos. A existéncia de um grande numero de
tipos de estabilizagdo provém da diversificagdo de solos existentes e em cada um a
propria variabilidade em suas propriedades fisicas e/ou quimicas. Na estabilizagao, as
propriedades fisicas mais freqientemente estudadas sao a estabilidade volumétrica,
resisténcia mecanica, permeabilidade, compressibilidade e durabilidade.

A estabilizacdo ndo € uma técnica que se possa utilizar em qualquer caso. Muitas
vezes pode ser antiecondmica, devido aos processos que se fazem necessarios para
as alteragbes das propriedades do solo. A utilizagdo dessa tecnologia somente é
possivel quando todos os fatores sao balanceados tecnicamente, onde entram
simultaneamente em jogo as propriedades iniciais do solo, do processo estabilizante a
ser utilizado e da resposta final do material modificado. A decisdo € dada em fungao da
viabilidade econémica do produto final.

Deve-se ainda ter em conta que essa técnica, embora podendo ser utilizada no
aproveitamento de solos locais, algumas vezes melhora certas propriedades
debilitando outras.

Neste trabalho, utilizam-se processos de estabilizacdo de solos que alteram as
propriedade mecéanica dos materiais, sendo adotados os da estabilizacdo quimica
associada a compactacao. A estabilizacdo podera ocorrer por diversas formas, com a
adicdo de um ou mais componentes, como: cloretos, bases, acidos, cimento, cal
hidratada e cinza volante. Nesse caso, o processo se desenvolve por reagcdes quimicas
que ocorrem entre a cal hidratada e a cinza volante quando misturadas a agua,
formando uma pasta ceramica pozolanica. O desenvolvimento de pastas otimizadas,
adicionadas a solos adequados, origina um produto final com caracteristica de

consisténcia soélida, podendo ser utilizado nas camadas da estrutura de pavimentos.
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A pasta cumpre duas finalidades, a saber:
e Envolver as particulas do solo preenchendo os vazios entre os mesmos; e

e Cimentar os grdos formando um material sélido com as propriedades minimas
desejadas, no que se refere a resisténcia, permeabilidade e durabilidade em

relagdo aos agentes agressivos.
Com relagao ao solo (material inerte) sua fungao sera:

e Contribuir com graos capazes de resistir aos esforgos solicitados ao desgaste e

a acao das intempéries; e
e Reduzir custos devido ao menor volume de pasta a ser utilizado.

E a pasta que influencia decisivamente na cimentacdo do material inerte, tendo como
fator preponderante a variagado relativa entre as propor¢cdes da cinza volante, cal
hidratada e agua. A adigdo do solo produz um conglomerado pozolénico macicgo, de
caracteristicas satisfatérias a pavimentagdo. Em fungao dos teores de agua na mistura
pode-se utilizar a tecnologia do concreto ou da pavimentagdo. Para o ultimo caso a
estabilizagdo de solos, tradicionalmente, € baseada nas curvas de compactagao.

Conclui-se que o processo de estabilizagdo é uma tecnologia que oferece a
possibilidade de aproveitamento dos solos locais, embora no estado natural nao

tenham caracteristicas para serem utilizados em camadas estruturais de pavimentos.
2.3.2 Reacg0Oes Pozolanicas

A pozolana, segundo a ASTM C 340-58T, € definida como um material silicico ou silico-
aluminoso, que por si s possui pouco ou ndo possui nenhum valor cimentante, mas,
numa forma finamente dividida e na presenca de umidade, reage quimicamente com o
hidréxido de calcio em temperatura ambiente, formando compostos de propriedades

cimentantes.

A cinza volante é uma pozolana heterogénea, na qual as propriedades fisicas e
guimicas variam com a composicao do carvao, temperatura de combustao e método de
retirada da mesma. A evidéncia micrografica, segundo a Figura 2.1.a, b, ¢, mostra que
a maior parte das particulas ocorrem como esferas solidas, mas as vezes podem
apresentar um pequeno numero de esferas ocas. As particulas esféricas quando vazias

chamam-se cenosferas e quando preenchidas plenosferas.
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Figura 2.1 Micrografia eletrbnica de varredura mostrando particulas de diversos
tamanhos da cinza volante utilizada neste estudo (a), particula sélida (b),

e plenosferas (c).
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As reagdes que ocorrem em uma mistura constituida por cinza volante e cal hidratada
sdo muito complexas e ainda nao definidas completamente [Mehta e Monteiro, 1994;
Neville, 1997]. Esta complexidade €& realgada, principalmente, pela heterogeneidade

das composigdes fisicas e quimicas da cinza.

A reagdo mais importante é a que resulta num gel cimentante, ligando as particulas de
minerais inertes que fazem parte da mistura. E feita uma comparacédo entre algumas
reacdes que ocorrem com o hidroxido de calcio do cimento Portland e a cinza volante.
Aparentemente, a reagao critica é entre o hidroxido de calcio e os minerais de silica e
aluminio presentes na cinza volante, produzindo silicatos e aluminatos de calcio
hidratados, sendo o principal elemento formado o silicato de calcio hidratado,
representado por C-S-H (C = CaO, S = SiO, H = H»0, na terminologia do cimento), de
acordo com Collepardi [1978], Fraay [1989], Meta [1994] e Neville [1997].

A simbologia C-S-H significa que o composto n&o é bem definido, pois a relagédo C/S
varia entre 1,5 a 2,0 e o teor de agua estrutural varia ainda mais. Sua morfologia varia
de fibras pouco cristalinas a um reticulado cristalino. A estrutura exata do C-S-H ainda
nao é conhecida. Além da silica (SiO), a alumina (Al,O3) também produzira compostos
cimentantes com o hidroxido de calcio, de complexidade ainda maior. Existem muitas
duvidas e divergéncias sobre a exatiddo dessas reagbes quimicas, que s&o

apresentadas sob os mais diversos aspectos.

As reacdes nao se verificam caso nao haja quantidade suficiente de agua na mistura.
Muitas cinzas nao sao reativas e outras o sdo demais. Deve-se procurar usar cinzas de

boa reatividade para produzir uma mistura de boa qualidade.

Observacdes feitas no microscopio eletronico de varredura (MEV), juntamente com
difracdo de raios X (DRX), tém identificado alguns produtos da cinza volante com os
formados na hidratagcao do cimento [Cordon, 1979; Meta, 1994 e Neville, 1997].

2.3.3 Experiéncia Brasileira na Estabilizacdo Pozolanica

Em 1976, foi construida pelo Departamento Nacional de Estradas de Rodagem
(DNER), sob a responsabilidade do Instituto de Pesquisas Rodoviarias (IPR), a primeira
pista experimental desenvolvida, exclusivamente, com materiais cerdmicos com
caracteristicas pozolanicas. O local escolhido foi Nova Brasilia, no Municipio de
Imbituba, em Santa Catarina. Foi construida uma pista contendo 12 secc¢des, na qual

as espessuras do pavimento variaram em funcdo dos tipos de misturas pozolanicas
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estudadas. Determinadas sec¢des foram monitoradas, na vertical e a diferentes
profundidades da estrutura do pavimento, com células de pressdo para medir as
tensdes verticais produzidas pelas cargas dos veiculos, com sensores
eletromagnéticos para avaliar as deformagdées das camadas e com termopares para
medir a temperatura a diferentes niveis de profundidade e do revestimento betuminoso.
Igualmente, foram instalados medidores de recalque na sub-base e subleito em todas
as seccdes do trecho retilineo. Os trabalhos laboratoriais referentes as misturas
pozolanicas estdo detalhados em “Estabilizagdo de Areia de Duna com Cal e Cinza
Volante” [Nardi, 1977].

Em 1978 foi apresentado ao Nucleo de Desenvolvimento Tecnologico de Transportes
da Universidade Federal de Santa Catarina (NDTT-UFSC) o Projeto 03 para o
desenvolvimento do segundo trecho experimental, intitulado “Projeto e Construgéo de 1
km de Pista Experimental com Solo-Cal-Cinza Volante em Nova Brasilia - SC (1?
Etapa)” [Nardi, 1978a], tendo sido aprovado. Também foi apresentada na XIV Reunido
Anual de Pavimentagcdo, a primeira tentativa de método de ensaio dirigido
exclusivamente para este tipo de mistura [Nardi, 1978b].

Com relacdo ao dimensionamento de pavimentos pozolanicos, em 1984, foi
apresentada uma tentativa inicial, dada pelo “Método de Projeto de Pavimento Semi-

Rigido: aplicag&o para o caso de base pozolanica” [Pinto, 1984].

Em 1985, foi apresentado ao Instituto de Pesquisas Rodoviarias o Relatério Final sobre
o “Projeto de Acréscimo de 1 km de pista Experimental com Solo-Cinza Volante-Cal
Hidratada em Nova Brasilia” [Nardi, 1985a]. Devido aos resultados positivos obtidos,
também foi proposto para o DER/SC, um projeto de pavimentag&o entre as localidades
de Barra da Lagoa a Ingleses (Rodovia SC-406), localizadas na llha de Santa Catarina,
numa extensdo de 18,5 km. Foram apresentadas duas alternativas: a primeira
utilizando-se o solo local, valendo-se da estabilizagdo pozolanica e a segunda com
brita graduada. Na analise de custos, a primeira alternativa mostrou-se mais
econdmica, possibilitando, por exemplo, a execugcdo da terraplanagem de toda a
rodovia e parte da drenagem praticamente sem 6nus para o 6rgdo investidor. Tal
economia atingia niveis em torno de 14,43% do custo total da segunda solugéo [Nardi,
1985b]. A proposta vencedora foi a mais onerosa aos cofres publicos, tendo sido

alegada como restricdo a cautela, por ser experiéncia construtiva inédita no pais.
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Em 1987, foi publicado um documento informativo sobre uma linha de pesquisa relativa
ao uso de cinza volante e cal hidratada na estabilizacido de solos arenosos para a
construcdo de sub-bases e bases de pavimentos [Nardi, 1987a)]. Também foi
apresentada uma proposta analitica para controle e previsdo do comportamento
estrutural na execucdo de pavimentos semi-rigidos [Nardi, 1987b], aplicada também a
esse tipo de estabilizagdo. Igualmente, foi concluida a segunda pista experimental
utilizando-se do prolongamento da primeira e em by-pass a BR-101 [Nardi, 1987a]. O
Departamento Nacional de Estradas de Rodagem edita, em primeira mao, os métodos
de ensaios DNER-ME 180/87 para a “Determinacado da Resisténcia a Compresséao
Simples” [Brasil, 1987b] e DNER- ME 181/87 para a “Determinagdo da Resisténcia a
Tragdo por Compressao Diametral” [Brasil, 1987c], exclusivamente direcionados para

solos estabilizados quimicamente com cinza volante e cal hidratada.

As tentativas de execucdo de pavimentos pozolanicos tém sido uma luta renhida e
constante no Estado de Santa Catarina, para demonstrar a confiabilidade desse tipo de
pavimentagdo. Conclui-se que, com relacdo a utilizacdo de materiais ceramicos com
propriedades cimentantes (reacdo entre a cal hidratada e cinza volante), no que se
refere as normas rodoviarias direcionadas as metodologias de ensaios e
dimensionamento dessas estruturas, na area de estabilizacdo quimica de solos, o
conhecimento cientifico no Brasil deixa a desejar. Do mesmo modo, ndo se dispde de
metodologia eficiente capaz de otimizar os componentes participantes nas misturas

pozolanicas.
2.3.4 Metodologia Tradicional de Formulacdo de Misturas Pozolanicas

A estabilizacdo de solos € caracterizada pela utilizagdo de qualquer processo, de
natureza fisica e/ou quimica, que imprima aos solos melhores caracteristicas
mecanicas, ou melhoria de outras propriedades desejadas. Corresponde ao tratamento
aplicado a um solo a fim de torna-lo apto a suportar adequadamente, sem alteracdes
indesejaveis, cargas estaticas e/ou moveis e as variagdes climaticas [Brasil, 1983].

No que se refere a pavimentagéo, a estabilizacdo é utilizada onde solos s&o tratados
com ou sem outros produtos, de modo que a estrutura do pavimento, ou o proprio sub-
leito, sejam capazes de suportar as cargas impostas pelo trafego que sobre o

pavimento transita.
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A estabilizacdo dos solos é uma ciéncia que envolve a manipulacdo de misturas de
materiais que, geralmente fora das especificagdes rodoviarias, proporcionem, apos
estudos laboratoriais, um novo produto. A aprovagédo do produto impde que seja capaz
de suportar os esforgos mecanicos das cargas que transitam sobre o pavimento,
incluindo as intempéries que atuam negativamente sobre o mesmo. Isto devera ocorrer,
pelo menos, no tempo de projeto para o qual o pavimento € destinado. Considere-se
ainda que o produto final, além de satisfazer todas as condi¢des técnicas, devera ser
economicamente viavel e competitivo em relagdo aos tradicionalmente utilizados. O
sucesso da ciéncia da estabilizagado de solos depende, de modo intensivo, de ensaios
laboratoriais, nos quais sao determinadas as propriedades do novo produto final.

Simplificando, pode-se dividir a estabilizagdo dos solos em dois grupos: a estabilizagao
mecanica e a estabilizagdo por adi¢do. Na estabilizagdo mecanica, a granulometria do
solo é conservada ou corrigida pela mistura com um ou mais outros solos, antes da
compactagao, procurando-se assim aumentar a coesdo e/ou o angulo de atrito. A
estabilizacdo por adigdo é feita mediante a mistura com outro solo, material ou

substéncia quimica.

Podem ser citados varios tipos de estabilizacdo de solos, como: granulométrica,

quimica, com materiais betuminosos e outros.

No caso da estabilizacdo quimica podem-se citar como substancias estabilizantes: cal
hidratada, cimento, cloreto de sddio, sulfato de lignina, cloreto de calcio, acido fosférico

e misturas constituidas por cal hidratada e cinza volante.

Em projetos de misturas, quando se utilizam os procedimentos da estabilizagdo de
solos, geralmente, s&o fixadas as propor¢cdes entre os componentes a serem
estudados, menos um, que variara ao longo do processo, servindo como referéncia de
sua acao sobre os outros no produto final. Esse procedimento podera ser utilizado para
cada componente em particular. Os resultados da analise, tradicionalmente, sao
representados em duas dimensdes e sob a forma grafica cartesiana. Isto ocorre
mundialmente na area da estabilizacdo de solos, quando se refere ao aproveitamento
de um solo, de mais solos locais ou mesmo no desenvolvimento de novos materiais a

serem utilizados na area rodoviaria.

A partir do momento em que as misturas sao formadas com um numero acima de dois

componentes, a representacido analitica dada em fungcédo de duas dimensdes comecga a
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apresentar deficiéncias, que aumentam substancialmente em razdo do crescimento do

numero de componentes na mistura.

Como exemplo, pode ser citada a constru¢cao da pista experimental paralela a BR-101,
na cidade de Nova Brasilia, em Santa Catarina [Nardi, 1977]. Dispunha-se de um solo
tipo A-3 (segundo a Classificagdo Highway Research Board), inerte e ndo reativo, que
nao se enquadrava nas especificacdes rodoviarias para ser utilizado como base e sub-
base de pavimentos, mas se constituia da unica jazida existente nas proximidades.
Pesquisou-se sua utilizacao através da estabilizagcdo quimica de solos, usando-se dois
materiais disponiveis: cal hidratada e cinza volante. Portanto, foram inicialmente trés os

componentes a utilizar: solo, cal e cinza.

A tecnologia rodoviaria na construgdo de pavimentos, exceto de concreto de cimento
Portland, tem como base a teoria da compactacdo, na qual é necessaria a
determinagao laboratorial da curva de compactacdo. Desse ensaio sdo obtidos dados
importantes para a execugdo das camadas do pavimento. Para que isto ocorra é
necessario um quarto componente, a agua, para o processo de hidratacdo dos
componentes ceramicos reagentes. Sob diferentes condigbes de umidade, determina-
se a curva de compactacado e consequentemente o teor de umidade 6tima e a massa

especifica aparente maxima da mistura.

Cada um dos 4 componentes da mistura pode variar num intervalo de 0% a 100%. A
tarefa do projetista € determinar as proporgbes a serem testadas e a sua ordem de
adicdo, além de otimizar a composicao da mistura para obtencdo da resisténcia

maxima ou da mistura mais econdmica.

Devida a pequena capacidade de expressdo da representacao cartesiana em funcao
do numero de componentes, foi necessaria a limitagdo dos intervalos, atribuindo-se os
valores das percentagens dos componentes por tentativas. Fixou-se o teor de cinza em
13%. Entado, foram adotadas e testadas as proporgdes entre a cal hidratada e o solo,
obtendo-se em laboratério os diversos valores correspondentes a propriedade
mecanica desejada. Sendo a cal hidratada o produto mais oneroso, o estudo foi
abordado através da influéncia da mesma na mistura pozolanica. Considerou-se uma
propor¢ao tomada como referéncia basica e constituida por 13% de cinza volante, 4%
de cal hidratada e 83% de solo granular tipo A-3, denominada por mistura 3.
Apresentam-se na Tabela 2.1 as cinco misturas utilizadas. Observe-se que nesse tipo
de mistura o solo tipo A-3 € inerte, ndo reativo e considerado como o agregado.



Tabela 2.1 Misturas estudadas para construgao de pista experimental.
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Componentes Mistural | Mistura2 | Mistura3 | Mistura4 Mistura 5
(%) (%) (%) (%) (%)
Cal hidratada 2 3 4 5 6
Cinza volante 13 13 13 13 13
Solo A-3 85 84 83 82 81

A metodologia tradicional é tipicamente empirica e desenvolvida ponto a ponto pelo

processo de tentativas sequenciais. Procura-se, entdo, determinar a potencialidade das

misturas, Figura 2.2, em curvas de resisténcia a compressao simples (R) em fungao

dos teores de umidade (h%). A representagao cartesiana tem como finalidade verificar

onde ocorrem os maximos em fungdo do aumento gradativo das percentagens de agua

nas misturas. Observa-se que a partir de um determinado teor de umidade a

incorporagao de agua na mistura é prejudicial ao ganho de resisténcia.
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Figura 2.2 Resisténcia a compressao em funcéo do teor de umidade, para diferentes

teores de cal hidratada.
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A familia de curvas que representa a resisténcia a compressao simples é muito
limitada, pois deixa a desejar quando se pretende uma visdo global da potencialidade
de todas as outras infindaveis misturas possiveis e n&o estudadas, igualmente
pertencentes aos intervalos em que as misturas iniciais foram testadas. Seus valores
sdo pontuais e nada podem informar com relacdo a variagcdo da cinza volante, que
corresponde ao outro componente participante da mistura. Também nessa metodologia
nao se dispdem de correlagdes triaxiais que englobem, simultaneamente, os efeitos
dos trés componentes que formam a pasta cimentante, ou sejam, as relagdes

existentes entre a cal hidratada, cinza volante e agua.

Da Figura 2.2 ainda pode-se obter outro grafico, Figura 2.3, que representa a
resisténcia maxima (Rmax) de cada mistura em fungcdo do teor de cal hidratada
correspondente. Constata-se que existem misturas capazes de desenvolver maior
resisténcia em fungdo do aumento da cal hidratada, embora tal representagédo continue

oferecendo limitagdes.
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Figura 2.3 Resisténcias maximas em fungao das percentagens de cal hidratada nas

5 misturas.

Deve-se ter em mente que nada se pode afirmar com relagdo a um valor maximo
absoluto obtido da Figura 2.3. O procedimento teria que ser repetido para percentagens
de cinza volante diferentes de 13%. O ideal seria a existéncia de metodologia que

otimizasse as propor¢cdes dos componentes, maximizando o valor da propriedade
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mecanica desejada, sendo esse um dos objetivos especificos perseguido nesse
trabalho.

Conclui-se que a metodologia tradicional, embora seja normalmente utilizada em
projeto de estabilizacdo de solos, ndo satisfaz as atuais necessidades tecnoldgicas,
porgue nao permite um detalhamento mais apurado da potencialidade da mistura.

2.3.5 Metodologia Alternativa por Delineamento de Misturas

Neste trabalho, apresenta-se a teoria de delineamento de misturas e superficie de
resposta como metodologia alternativa para formulagdo de pastas pozolanicas
cimentantes. A utilizagdo do planejamento experimental em misturas vém despertando

interesse na produc¢do de novos materiais e no melhoramento dos ja existentes. Esta

metodologia tem aplicagdes na formulagdo de polimeros [Yang, 1997], tintas e
camadas de cobertura [Anderson, 1996; Cornell, 1990a], surfactantes e produtos
farmacéuticos [Martimestres, 1997; Campisi, 1998], vidros [Chick, 1984; Piepel,1997],
fritas ceramicas [Schabbach, 1999], entre outros.

Para melhor firmar as nogdes basicas desta técnica, diga-se que em fungao da mistura
de trés componentes, pretende-se obter, combinando suas propor¢des, um novo
material e conhecer a variagdo do valor de uma determinada propriedade mecanica,
como por exemplo, a resisténcia a tragdo. Todas as vezes que forem alteradas as
proporgdes iniciais dessa mistura, novos valores para a resisténcia a tragao do produto
final serdo obtidos, resultantes das alteracbes das misturas dos componentes. Aqui
chama-se de resposta a resisténcia a tragao que, representada sob forma de equacao,
correspondera a variavel dependente. As diversas propor¢cdes dos componentes, que
sdo as variaveis que influenciam nos valores da resposta sao os fafores, que
corresponderdo as variaveis independentes. A fungdo que representa
matematicamente a resposta (y) e os fatores (x4, x2 € x3) podera ser representada por
uma equacédo do tipo y = f(xs, X2, X3). A fungcdo que descreve toda essa influéncia é
chamada de superficie de resposta. Além disso, pode-se também querer otimizar o
sistema, como por exemplo: determinar quais serdo as proporcoes dos fatores
(componentes) que proporcionardo o maximo valor para a resposta (neste caso, a

resisténcia a tracao).

Esta metodologia alternativa é eficiente porque faz variar todos os componentes ao

mesmo tempo. A interagdo entre os componentes € um fenbmeno que ocorre
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frequentemente. Dificilmente ocorrem situagdes em que o0s mesmos atuem

independentemente.

Essa técnica foi introduzida por G. E. P. Box na década de 1950, sendo que a partir
desta data tem sido utilizada nos mais diversos processos industriais. Ha excelentes
subsidios em Box [1978], Piepel [1983], Crosier [1984], Cornell [1990b], Juran [1993],
Barros Neto [1995], Myers [1995], Statistica [1995]; Khuri [1996], Montgomery [1996] e
Deming [1999].

Barros Neto [1995] exemplifica que: “ao estudar a influéncia da temperatura e da
concentracdo no rendimento de uma reacado, se os valores dessas variaveis forem
dobrados naturalmente espera-se que o rendimento seja afetado e que as
propriedades do produto final, como, por exemplo, viscosidade e densidade otica,
também sejam alteradas. Com as misturas a situagéo é diferente. Se dobram-se, por
exemplo, as quantidades dos ingredientes de uma mistura de bolo, tendo o cuidado de
nao variar as outras condi¢des, espera-se obter apenas um bolo duas vezes maior,
porém com o mesmo sabor, a mesma textura e a mesma cor. Em outras palavras, as
propriedades de uma mistura sdo determinadas pelas proporgdes de seus ingredientes
e nao pela sua quantidade total”.

Em uma mistura a soma das propor¢des de todos os componentes sempre devera ser
igual a 100%, pois as proporgdes dos mesmos nao sdo independentes. Logo, no
delineamento de misturas a regido estudada e disponivel para a experimentagao
sempre sera reduzida, levando em consideragao que a adigao total dos componentes
completardao os 100% da mistura.

Este trabalho refere-se exclusivamente ao planejamento e otimizagdo de misturas. A
metodologia tem como base a realizagdo de um numero minimo de combinagdes dos
fatores (componentes) para os ensaios laboratoriais, obtendo-se o maximo de
informacgéo possivel. Evita-se dessa forma um longo periodo de tempo em ensaios

laboratoriais e um custo excessivo na manutengao da pesquisa.

O planejamento de misturas tem como finalidades a sele¢do das variaveis que afetam
significativamente a resposta, a analise da variagédo individual de cada componente na
regiao de validade do estudo e a determinagdo da composigdo que otimiza a resposta
na propriedade de interesse estudada.
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Para tanto, obtém-se um modelo matematico de regresséo, obtido através do método
dos minimos quadrados. Procura-se construir uma superficie de resposta a partir dos
valores obtidos em laboratério. O principio fundamental da metodologia é uma
sequéncia de modelagens e deslocamentos. Estas sequéncias deveréo ser repetidas
até se atingir o objetivo, que corresponde ao valor otimizado da regido investigada da
superficie de resposta, seja ela um maximo, minimo ou um ponto de sela. A
modelagem é efetuada ajustando-se equacdes aos resultados laboratoriais provindos
do planejamento inicial. O deslocamento sera ao longo dire¢do na qual a resposta varia
de forma mais pronunciada. Assim, pode-se obter um modelo de ajuste, para um
numero definido de componentes, a partir de valores experimentais medidos nas

combinacgdes entre 0s mesmos.

Em seguida é necessaria a avaliagdo do modelo, que neste trabalho é efetuada,
analiticamente, através da analise da varidncia (ANOVA), na determinagdo da
significancia estatistica e da falta de ajuste do modelo, e, graficamente, pelos residuos
em funcdo dos valores preditos. Para este trabalho o modelo ajustado sera aceito

quando satisfizer aos trés itens anteriores, simultaneamente.

Esta metodologia permite a composi¢céo entre g componentes, sendo que quanto maior
for g mais complexa sera a solugdo. Os modelos de regressdo mais utilizados séo os
polinomiais, principalmente os tipos linear, quadratico, cubico especial e cubico
completo [Cornell, 19904, b].

O modelo de mistura pode ser expresso em componentes originais ou
pseudocomponentes. Os pseudocomponentes sdo utilizados quando um ou mais
componentes originais sofrem restrigdes, em seus limites inferiores e/ou superiores.
Restrigdes nos componentes provocam diminui¢do na regido de experimentacgédo, fato
que reduz o numero de ensaios e aumenta a precisdo do modelo, diminuindo o tempo

e o custo da pesquisa.

Assim, ha necessidade da verificacdo das possibilidades da utilizagdo desses novos
conceitos, inicialmente, na formulacdo de pastas pozolanicas. Isso ocorrendo, a

metodologia prestar-se-a a estabilizagdo quimica no uso de materiais pozolanicos
cimentantes, podendo vir a substituir o uso da metodologia tradicional.
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2.4 Delineamento de Misturas

Neste capitulo, serdo apresentados tépicos referentes ao planejamento e analise

estatistica de experimentos, com énfase no delineamento de misturas.
2.4.1 Determinagdo da Consisténcia dos Limites dos Componentes

Seja o conjunto de intervalos para uma mistura de componentes expresso pelas

seguintes equagdes:

0<L <x <U, <1

g (2.1)

ZJci =1

i=1

i=12,..,q;€
g= numero de componentes.

S&o consistentes os limites das Equagdes 2.1 quando a regido formada pelas possiveis

combinagdes dos x, =1 2,...,¢q, para todas as propor¢gdes dos componentes (n&o
necessariamente todas simultaneamente), atendam aos limites inferiores (L,) e aos
limites superiores (U, ) dos intervalos de variagdo dos componentes. A verificagdo da

consisténcia desses limites foi estudada por Piepel [1983].

Para as Equacbes 2.1, a consisténcia dos limites dos componentes pode ser

determinada através das formulas enumeradas a seguir:

R =U, 1,

e R (2.2)

s

14

i=12,..,q9

Se para qualquer i, R, >1,ou seja:

R > 1—Zq:Ll.

i=1
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ou (2.3)

U, +Zq:Lj >1

J#I
ent&o, o limite superior U, sera inaceitavel.

Caso ocorra que:

iR'l.<1

J#I

ou (2.4)

q
L+YU, <1
J#I
o limite inferior L, sera inaceitavel.
Quando houver limite inferior ou limite superior inaceitavel, L, e U, assumirdo novos

valores, devendo ser corrigidos através das Equacgdes 2.5.

§=i%—1
J#i
ou (2.5)
q
U =1- Z L

J#I

Outra forma de verificar a consisténcia dos intervalos é através do tamanho linear do U-

simplex (R, ) e do tamanho linear do L-simplex ( R, ), definidos por:

R,=>U -1
i=1
ou (2.6)
q
R, =1-) I,
i=1

Segundo Crosier [1984], tem-se que:
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Se para qualquer i, R, > R, , entdo L, é inaceitavel

ou (2.7)
Se para qualquer i, R, > R, , entdo U, é inaceitavel.

Quando houver limite inferior ou limite superior inaceitavel, L, e U, assumirdo novos

valores, devendo ser corrigidos através das Equacgdes 2.8:

L =U,-R,
ou (2.8)
U =L +R,

Exemplos numéricos sdo encontrados em Schabbach [1999].

2.4.2 Pseudocomponentes

Para o caso geral, no qual os limites inferiores e superiores de todas as proporgdes dos
componentes sao restritas, requer-se a presengca de todos os componentes em
quaisquer proporgdes das misturas. O planejamento experimental para o ajuste do
modelo torna-se mais simplificado quando desenvolvido sob a forma de
pseudocomponentes, que sao combinagdes das proporgcdes dos componentes

originais.
Segundo Cornell [1990a] e Khuri [1996], os L-pseudocomponentes (x,) sdo definidos

em fungdo dos componentes originais (x,) e seus limites inferiores (L, ).

A condic¢ao de contorno para o limite inferior e a relagdo entre os pseudocomponentes

e componentes originais estdo nas Equacgdes 2.9:

0<L <x,, i=12,..,q9

oox, —L, (2.9)
x_ =

1-L

i=1
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Os U-pseudocomponentes (u,) sdo definidos em fungdo dos componentes originais

(x,) e seus limites superiores (U, ).

A condicdo de contorno para o limite superior e a relagdo entre os pseudocomponentes

e componentes originais estdo nas Equagdes 2.10:

u <U <1, i=12...q

U —x, (2.10)

U=iUl. >1
i=1

2.4.3 Determinacéo do Subespaco Delineado pelas Restri¢cdes

Segundo Khuri [1996], quando os limites inferiores e superiores dos componentes
possuem restricdes, o0 subespacgo resultante ndo sera mais um simplex. A forma
originada pela nova regido delineada sera uma poligonal irregular fechada. Para o caso
de trés componentes, sendo seus limites consistentes, seu contorno pode ser
representado através de seus 6 vértices em fungdo de coordenadas triangulares,
obtidas por férmulas expressas através dos componentes originais, dadas pelas
Equacdes 2.11:

(%, X5, x5) = [Uy, Ly, 1= (U, + L,)]
(%), x5, x3) = [Uy, 1= (U, + Ly), L]

(X1, X5, x3) = [1-(U, +Ly), Uy, L]
(530 %30 %) = [Ly, Uy 1= (U, + 1) (2.11)

(xp, x5, x3) = [L,1-(U;+ L)), U,]
(x1’x2’ x3) = [1_(U3+L2)'L2’U3]

A determinagdo das coordenadas de um ponto médio de um segmento de reta
qualquer é dada pela média aritmética das coordenadas dos pontos extremos
correspondentes.
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As coordenadas triangulares (x;, x,,x;) também podem ser expressas pelos
pseudocomponentes (x,, x,, x;), através das Equagdes 2.9 ou 2.10, conforme o caso
requeira.

2.5 Método dos Minimos Quadrados

O método dos minimos quadrados pode ser usado para ajustar modelos matematicos a
um conjunto de observagdes, de tal forma que a soma dos quadrados dos residuos
seja minima. Uma representagdo tedrica usual de forma matematica, ajustada aos
resultados de experimentos com misturas contendo m componentes, é expressa pela
Equacéao 2.12 [Myers, 1995; Montgomery, 1996]:

” " 2.12
E(y)= ZIB[X[ + ZZﬂ{/xixj ( )

i<j

onde

E(y) : Valor esperado da equacgéo ajustada;

B, B, para i, j=12,3..,m com i< j:coeficientes da equacéo ajustada; e

x;,x; para i, j=1,2,3..,m com i< j: propor¢oes relativas a cada componente da
equacao ajustada.

A Equacéo 2.12, com a restricdo 2.1, € o chamado modelo quadratico, bastante usual
na metodologia de superficie de resposta. Porém, outros modelos matematicos
poderiam ser considerados.

A Equagao matricial 2.13 da a solugéo geral para o ajuste de um modelo obtido pelo
método dos minimos quadrados, obtendo-se desta forma estimativas para os
coeficientes da Equacgao 2.12 [Myers, 1995].

b= (XX)*X'y (2.13)
sendo
b : vetor de estimativas dos coeficientes b, , b, na Equagao 2.12;

X: matriz dos valores das propor¢des dos componentes utilizadas em laboratério;



30

X': matriz transposta de X;
(X'X)™: matriz inversa do produto X'X; e
y: vetor dos valores observados nos ensaios de laboratorio.

Neste trabalho, aborda-se exclusivamente o modelo quadratico desenvolvido para 3
componentes (m = 3). Nesse caso, obtém-se o valor predito (y) pela Equagao 2.14.

Y =b X, +byxy +byXy +bx Xy + biaXyXa + DogXoXs (2.14)

sendo:

v : Valor predito pela equagéo ajustada;
b, ,b, para i, j=1,23 com i= j: coeficientes da equagao ajustada; e

x,,x, para i,j=123 com i=#j: variaveis independentes correspondendo as

(AR

propor¢des relativas de cada componente da equagao ajustada.
2.5.1 Analise dos Residuos

Um modelo de regressao é utilizado como representativo em um estudo, quando as
hipéteses atribuidas na sua construgdo sao validas. Caso alguma hipotese nao se
confirme, o modelo é considerado inadequado com relacédo a sua utilizagdo. Ocorrendo
isso, devera ser utilizado um modelo mais adequado ou procurada outra forma de

analise do problema.

Definem-se os residuos (e;)) como as diferengas entre os valores observados em
laboratério (y;) e os valores preditos (y;) pelo modelo de regressao, segundo mostrado
na Equacgao 2.15:

ei=yi-Yyi (2.15)

A analise da adequagao de um modelo pode ser desenvolvida através do grafico dos
residuos em funcéo valores preditos. A verificacdo da forma de distribuicdo dos pontos,
segundo padrbes determinados, vai permitir a visualizacdo da adequacé&o do modelo

em questao.
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O padrao apresentado na Figura 2.4, onde os residuos estdo sempre centrados no

valor igual a zero (prova-se queZei =0) e distribuidos segundo uma faixa horizontal,

corresponde a uma caracteristica favoravel e satisfatoria para a adequag¢ao do modelo.

200
150k - - oo - ===
L]
L]
100 °
. o~
g 50 . %
5 : *
é’ Op-—===7""- e s
-50 . . .
L]
L. J L[]
-100p = R R S | S
-150
1000 1500 2000 2500 3000
Valor predito

Figura 2.4 Padrao aceitavel de grafico de residuo em fungéo do valor predito.

O padrao da Figura 2.5 é caracteristica de inadequagdo do modelo, indicando a n&o
linearidade. Apresenta concentragdo de valores dos erros, alternadamente, ora na

regido positiva e ora na regido negativa.

500
400
300
200
100
0
-100
-200
-300
-400

-500
0

Residuo

500 1000 1500 2000 2500 3000
Valor predito

Figura 2.5 Padrdo nao aceitavel de grafico de residuo em fungao do valor predito.

Este padrédo impde a necessidade da inclusdo de novas variaveis no modelo, como
exemplo, os termos quadraticos em x, como também pode exigir adogdo de

transformadas na variavel dependente y.
2.5.2 Coeficiente de Ajuste do Modelo

A verificagdo do ajuste do modelo quadratico pode ser efetuada através da analise da
variancia (ANOVA). Observe-se que a equacdo do modelo ajustado foi obtida atraveés

do método dos minimos quadrados, sendo y; os valores observados da variavel
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dependente nos ensaios laboratoriais, y a média dos valores observados e Xi;, X2, Xis

as proporgdes de cada componente para cada mistura efetuada individualmente, sendo

y, os valores preditos pela equagao ajustada aos dados.

A soma quadratica em torno da média (SQr) sera igual a soma das parcelas relativas a
soma quadratica da regressao (SQr) com a soma quadratica dos residuos (SQy).

A soma quadratica da regressao (SQr) e a soma quadratica total (SQr), tendo como

fonte de variagéo o ajuste do modelo, sdo dadas pelas Equacgdes 2.16 e 2.17:

m o 2.16
SQR:ZZG;[_J_})Z ( )

mon 217
S0 =32 (v, =¥ )? (2.17)

O ajuste do modelo pode ser mensurado pelo coeficiente de ajuste (r?), sendo seu valor
maximo igual a 1, o que ocorre quando todos os residuos forem nulos. O coeficiente de

ajuste € dado pela Equacéo 2.18:

¥ =SOr/ SO7 (2.18)

2.5.3 Significancia Estatistica do Modelo

Para a avaliagdo da adequacédo do modelo de regresséo, podem ser utilizados testes
de hipoteses sobre os parametros do modelo. Empregando o teste de significancia
estatistica da regressao, considerando trés componentes, as hipéteses séo:

Ho:B1=B2=B3=B12=B13=B23=0
Hi : Bi, Bj # 0 para pelo menos um jou ij, sendo i >j

A rejeicdo de Hp tem o significado que pelo menos uma das variaveis da equagao
ajustada (x7, X2 X3 X72, X713 OU X23) contribui de modo significativo para o modelo. A

estatistica do teste é dada por:
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oM, (2.19)
oM

onde

ii@; _y)z

M
oM, =)
ZZ(yi_j;i)z
oM, =—
n—p
sendo:

QMg: quadrado médio da regressao;
QM,: quadrado médio dos residuos;

p: numero de parametros do modelo;
n: ndmero total de observagdes (n=) n,); e

p-1, n — p: s&o os numeros de graus de liberdade de QMg e QM,, respectivamente.

Supondo que os resultados laboratoriais constituem-se de amostras independentes
com distribuicbes normais de mesma variancia, a estatistica Fo tem distribuicdo F, com

(p -1, n-p) graus de liberdade, sob a hipétese H,.

Para um teste, com um nivel de significancia a, a regido de rejeicdo de H, é da forma:

Fy>F

a, (p-1, n-p)

(2.20)

2.5.4 Faltade Ajuste do Modelo

O teste da falta de ajuste pode ser usado para verificar a qualidade do ajuste do
modelo. O teste é desenvolvido da seguinte forma:

Ho : a equacao se ajusta aos dados; e

H;: a equacgao nao se ajusta aos dados.



A estatistica desse teste € dada por:

F ) QM Jaj
Jaj Q M

ep

onde
zz(ﬁi_yi)z
i
OM == —
> (v, -5,
oM, =——
n—m
sendo:

QM. quadrado médio da falta de ajuste;

QMep: quadrado médio do erro puro;

m: numeros de niveis (valores) distintos para x;

p: numero de parametros do modelo; e

n: numero total de observagdes.
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(2.21)

Considerando as mesmas suposigbes vista no teste anterior, Fr; tem distribuicdo F,

com (m - p, n - m) graus de liberdade, nas condi¢cdes da hipdtese H,.

Em um teste, utilizando-se um nivel de significancia a, a regido de rejeicdo de Hy é da

forma:

Faj > Fa, (m-p, n-m)

2.5.5 Célculo do Ponto Estacionéario

(2.22)

A interpretacdo do modelo ajustado pode ser feita através do calculo do ponto

estacionario, que representa um ponto de resposta maxima, minima ou um ponto de

sela. Esses procedimentos tém como finalidade a verificagdo da otimizacdo das
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misturas. Seja uma equacédo de segunda ordem ajustada aos dados experimentais, a
sua representacdo em forma matricial € dada segundo a Equagéao 2.23:

y=b,+ X’b + x’Bx (2.23)

onde: by corresponde ao termo independente; e

b, b, b,12 by,l2
X=|x,|; b=1b,| ; B =1b,/12 b,, byl2
b, bal2 byl2 by

O ponto estacionario xo corresponde a solu¢cédo da Equacéao 2.24:

P _h+2Bx=0 (2.24)
ox

A solugédo do sistema €& dada por:

Xo = 0,5Bb (2.25)

2.5.6 Calculo dos Autovalores

O ponto estacionario podera representar um ponto de resposta maxima, minimo ou um
ponto de sela. Se todos os autovalores (A) da matriz B forem negativos, representa um
ponto de resposta maxima; se todos positivos, um ponto de resposta minima; e se com
sinais alternados, um ponto de sela. Para um modelo de segunda ordem ajustado aos
dados laboratoriais, os autovalores sob a forma matricial estdo expressos segundo o da
Equacéo 2.26:

C[by-4 byl2 (2.26)
bpl2 by -2

Da resolucdo da Equacdo 2.26 obtém-se os valores para os autovalores 1, e A, nas

Equacgbes 2.27 e 2.28:

2.27
by tby 4B by ~2b,7b, 4 byby (2.27)

2

A



A = b11 + bzz B \/b112 + b222 B 2b112b222 +b12b21
, =
2

A resposta predita no ponto estacionario € dada pela solugdo da Equacao 2.29:

y=b,+ 05X o b

X’o : ponto estacionario.

36

(2.28)

(2.29)
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3 Materiais e Métodos

Neste capitulo, sdo descritas as matérias-primas utilizadas para a formulacdo dos
materiais pozolanicos, bem como os procedimentos experimentais de preparacao dos

corpos-de-prova e da medicido da propriedade mecanica de interesse.
3.1 Materiais

Nas composi¢cbes das misturas pozolanicas foram usados 3 componentes: cinza

volante, cal hidratada e agua, como descritos a seguir.
3.1.1 Cinza Volante

A cinza volante utilizada foi a produzida no complexo termoelétrico Jorge Lacerda,
situado em de Capivari de Baixo no Estado de Santa Catarina.

A Tabela 3.1 apresenta o resultado da analise quimica por fluorescéncia de raios X,
efetuada na cinza volante. Seus constituintes predominantes séo SiO; e Al,O3, sendo
considerada de baixo teor de calcio, portanto, n&o reativa (dado por teor abaixo de 10%
de Ca0).

Tabela 3.1 Composi¢cdo quimica da cinza volante utilizada.

Compostos SIOz A|203 Fe203 Cao Nazo KZO MnO T|02 Mgo P205 PF

% 59,04 | 25,77 | 7,09 | 1,92 | 0,41 | 293 | 0,06 | 1,30 | 0,55 | 0,07 | 0,87

Obs.: Perda ao fogo (PF).

Na Tabela 3.2 apresenta-se o resultado da analise granulométrica, tendo como
referéncia o material retido nas peneiras numeros 200 e 325.

Tabela 3.2 Granulometria da cinza volante utilizada.

Peneira (numero) 200 (75 um) 325 (44 um)

% de material retido 37,95 55,75

A Figura 3.1 mostra a micrografia obtida por microscopia eletrénica de varredura (MEV)
da cinza volante utilizada nos estudos laboratoriais. As estruturas tipicas esferoidais
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podem ser identificadas. Nota-se ainda uma aglomeragdo de particulas primarias

menores, em torno de 1 um, formando uma particula secundaria, em torno de 25 um.

spot Magn Det WD F——— 10 pm

/45 2000x BSE 11.3 Cinza
W

Figura 3.1 Micrografia da cinza volante utilizada.

3.1.2 Cal Hidratada

A cal hidratada utilizada foi a comercial marca Cem, tipo CH lll, cuja composigéo

quimica, medida por fluorescéncia de raios X, encontra-se na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 Composi¢cédo quimica da cal hidratada utilizada.

Compostos S|02 A|203 FeZO3 Cao NaZO KZO MnO T|02 MgO P205 PF

% 7,58 | 0,14 | <0,01|37,65|<0,01|<0,01| 0,01 |<0,01|27,13| 0,01 | 27,47

Na Tabela 3.4 apresenta-se o resultado da analise granulométrica da cal hidratada
utilizada, tendo como referéncia o material retido nas peneiras de numeros 200 e 325.

Tabela 3.4 Granulometria da cal hidratada utilizada.

Peneira (numero) 325 (44um)

200 (75um)

% de material retido 15,25 26,35

A Figura 3.2 mostra a micrografia obtida por microscopia eletronica de varredura, onde
se visualizam particulas da cal hidratada utilizada nos estudos laboratoriais. Nota-se

um aspecto superficial rugoso e irregular. Além da particula central, com cerca de 100
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um, encontram-se varias particulas menores que 10 um, em concordancia com a

analise granulomeétrica.

Figura 3.2 Micrografia da cal hidratada utilizada.

3.1.3 Agua

Utilizou-se agua da rede publica, fornecida pela Companhia Catarinense de Aguas e
Saneamento (CASAN).

3.2 Métodos de Preparacado de Corpos-de-prova

Os ensaios e analises laboratoriais foram realizados no Laboratério Central do
Departamento de Estradas de Rodagem de Santa Catarina, no Laboratorio de
Mecénica dos Solos do Departamento de Engenharia Civil da Universidade Federal de
Santa Catarina, no Laboratério Interdisciplinar de Materiais do Departamento de
Engenharia Mecéanica da Universidade Federal de Santa Catarina e no Laboratorio do
Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade Estadual de Santa Catarina.

3.2.1 Misturas dos Componentes

Inicialmente, a mistura foi trabalhada manualmente a seco até atingir homogeneizagao
constante em sua coloragdo. Em seguida, mecanicamente, em misturadora marca Solo
Test, modelo PU 20, durante 5 minutos a velocidade de 80 rpm (Figura 3.3), sendo, a
seguir, adicionada a agua para obtencdo da percentagem calculada na composi¢céo
final da mistura. O trabalho prosseguiu, ent&do, por mais 5 minutos.
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Figura 3.3 Misturador mecanico para homogeneizagao das misturas.

3.2.2 Moldagem

Para cada mistura foram produzidos 3 corpos-de-prova,com 5 cm de altura por 5 cm de
diametro, confeccionados imediatamente apds a mistura. A compactacao foi executada
manualmente por um compactador miniatura com soquete cilindrico de ago (Figura
3.4), compactando-se o material em uma Unica camada e em cilindros apropriados
[DER-SC - Laboratdrio Central].

Figura 3.4 Equipamento de compactagdo em miniatura.

Cada face do corpo-de-prova (base e topo) recebeu 6 golpes do soquete com sapata
cilindrica de 0,0497 m de diametro, peso de 4,54 kg e altura de queda de 0,305 m,
sendo essa energia distribuida uniformemente em ambas as superficies. O controle
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individual da altura de cada corpo-de-prova foi efetuado por relégio comparador, marca
Mitutoyo, graduado em 1/1000 mm, provido de conta-giros e a prova de choque (Figura
3.5). Na moldagem, a variagao da altura de cada corpo-de-prova ficou restrita a £ 0,5
mm.

Figura 3.5 Equipamento para controle individual da altura dos corpos-de-prova.

A retirada do corpo-de-prova do interior do molde foi efetuada por extragcdo mecanica,
como mostrado na Figura 3.6.

Figura 3.6 Detalhe da extragao do corpo-de-prova do molde.

A energia de compactacdo utilizada foi de 169.253 kgr.m/m> (energia intermediaria,
Método DNER-ME 48-64), sendo o numero de golpes calculado pela férmula da
energia de compactacéo por unidade de volume de material compactado.
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E = Ng.Nc.PsHg/Vc (3.1)

onde:

E: Energia de compactagao por unidade de volume;
Ng: numero de golpes por camada;

Nc: numero de camadas;

Ps: peso do soquete;

Hq: altura de queda do soquete; e

Vc: volume da amostra compactada.

Cada ponto representa a média de 3 corpos-de-prova confeccionados, para um teor

de umidade variando de £0,3% em relagdo a média.
3.2.3 Cura

Cada corpo-de-prova foi lacrado em trés sacos plasticos (Figura 3.7), evitando assim
um fator sem controle, oriundo da perda ou acréscimo de umidade e da carbonatagao
devido ao diéxido de carbono (CO;) contido no ar. O tempo de cura adotada foi de 28

dias.

Figura 3.7 Sistema de protegédo contra umidade e carbonatagao.

O processo de cura ocorreu em estufa (marca Fanem, modelo 320-SE) com circulagao
de ar (Figura 3.8) e a temperatura de 40°C £ 0,5°C controlada automaticamente por

adaptacao de equipamento eletrénico (marca InControl).
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Figura 3.8 Estufa com controle de temperatura utilizada na cura dos corpos-de-
prova.
3.2.4 Imerséao

Todos os corpos-de-prova foram imersos em agua (Figura 3.9) por 24 horas, apos o

periodo de cura e antes do ensaio de tracdo por compressao diametral.

Figura 3.9 Forma de imerséo pelo periodo de 24 horas.

3.2.5 Ensaio de Tracédo por Compresséao Diametral

N

A determinacdo da resisténcia a tragdo, por compressdao diametral, apresenta

dificuldades especialmente quando:

e O material é heterogéneo, como exemplo em um solo coesivo natural. Nesse

caso, ocorre ruptura progressiva; e

e O perimetro externo da parede do corpo-de-prova nao é regular. Nesse caso, as

tensoes tendem a nao ser uniformemente distribuidas.
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A adogédo da escolha desse ensaio tem como fundamento que as misturas, no estudo
em questdo, ndo se enquadram nestas condi¢des. Por outro lado, a compressao

diametral apresenta a vantagem de reduzir o volume do material a ser utilizado.

Todos os ensaios foram efetuados em ftriplicatas e tomadas as médias com tensdes
calculadas em kPa. O intervalo de variagdo admitido, em torno da média, foi de mais ou
menos 10%. A prensa utilizada (Wykeam Farrance, capacidade 10 toneladas, modelo
n2 10071) nos ensaios de tragdo foi operada a uma velocidade de ruptura constante de
1,5 mm/min, Figura 3.10.

Figura 3.10 Maquina de ensaios mecanicos.

O sistema de posicionamento e centralizacdo dos corpos-de-prova (Figura 3.11) foi
projetado e adaptado, especialmente, para a prensa utilizada.

Figura 3.11 Sistema de posicionamento e centralizacdo de corpos-de-prova.
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Para a tragcdo por compressdo diametral, a superficie de ruptura tem como
caracteristica ser plana e passar pelo eixo do corpo-de-prova, como mostrado na
Figura 3.12.

Figura 3.12 Ruptura de corpo-de-prova a tracdo por compressao diametral.

A Figura 3.13 mostra comparativamente o sistema em miniatura projetado para este
tipo de ensaio, juntamente com corpos-de-provas em dois estagios diferentes, antes e

apos a ruptura.

Figura 3.13 Parte do sistema projetado e de corpos-de-prova antes e depois da

ruptura.

3.3 Planejamento Experimental

Aqui se expdem os procedimentos adotados para a aplicacdo da teoria de
delineamento de misturas e superficie de resposta em pastas pozolanicas, apods
ocorréncia das reagdes quimicas entre os componentes participantes da mistura.
Também procura-se verificar a possibilidade da determinagdo das percentagens dos
componentes que maximizam a resisténcia a tracdo por compressdo diametral,

otimizando desta forma a mistura.
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A sequéncia da metodologia se descreve a seguir:
e Determinagado da regido de trabalhabilidade da mistura

Corresponde a realizagdo de ensaios iniciais e expeditos, tendo como finalidade a
verificagdo do comportamento fisico das misturas e a delimitagdo das primeiras
restricdes em cada componente participante das mesmas. Esse procedimento permite
a definicdo do intervalo de variagdo de cada componente, de acordo com as técnicas
referentes as manipulagdes fisicas das misturas em laboratério, desde o processo
inicial de mistura até a elaboragao final dos corpos-de-prova, destinados as mais

diferentes mensuracdes propostas;
e Deteccdo de inconsisténcia dos limites das misturas

E a verificacdo da compatibilidade entre os resultados experimentais exeqiiveis em
laboratorio e as particularidades matematicas da teoria. Consiste na coeréncia entre os
valores dos intervalos dos componentes inicialmente obtidos em laboratério e as

condi¢des impostas pela teoria de delineamento de misturas;
e Transformacgao para limites consistentes

Verificada a inconsisténcia no sistema formado pelos intervalos de variagdes dos
componentes, faz-se necessaria a modificacdo desses valores. As corre¢gdes nao mais
se fardo em laboratdrio, dependendo agora somente das condigbes matematicas
referentes a teoria em questdo. A partir deste momento, um ou mais intervalos

passarao a sofrer novas restricoes;
e Definigdo do numero de pontos experimentais

Os intervalos de variagbes dos componentes originados da sequéncia anterior definem
o planejamento experimental inicial, que sera dado por um poligono. Sua area
corresponde a todas as combinagdes possiveis entre os componentes, satisfazendo
simultaneamente as condigdes teodricas e laboratoriais. Os vértices do poligono sao os
pontos a serem testados em laboratério.

Levando em consideracédo a possibilidade das propriedades mecanicas das misturas
nao terem uma variagao linear, podem ser introduzidos no planejamento os centroides
dos lados e da area do poligono. Todos os pontos, aqui mencionados, correspondem
as proporgdes das misturas a serem testadas em laboratério.
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e Aplicacao de restricdes sucessivas sobre a superficie de resposta

Aos resultados laboratoriais aplica-se a teoria do método dos minimos quadrados,
obtendo-se os coeficientes para o modelo e, na sequéncia, os valores preditos no
modelo ajustado. Observe-se que neste trabalho a equagdo a ser testada refere-se
exclusivamente ao modelo de segunda ordem. Quando a superficie modelada tem a
forma de pico (maximo), nas proximidades do o6timo, usualmente esse modelo é
empregado, porque sua interpretagdo se aproxima da realidade do processo,
correspondendo ao comportamento fisico esperado.

A aceitacdo do modelo é efetuada pela analise de varidncia, dada pela significancia
estatistica do modelo e auséncia de falta de ajuste. Neste trabalho, a aceitagcao é dada
ao nivel de significancia de 5%. Faz-se também a verificagdo do ajuste mediante
visualizagao grafica, representando os residuos em fungao dos valores preditos.

Caso o modelo quadratico ndo satisfaga as condigdes de significancia estatistica ou se
detecte falta de ajuste, necessitando uma melhor adaptagdo, esse devera ser

recusado. Um novo planejamento experimental devera ser desenvolvido.

No grafico triangular da area no poligono inicial, visualizam-se as curvas de mesmos
valores (superficie na forma de curvas de nivel) e correspondentes a propriedade
mecanica em estudo. Na regido onde a figura prediz os valores mais elevados
superpde-se um novo poligono, por meio de um novo planejamento experimental dado
pela imposicdo de outras restricdbes nos componentes. Utilizando-se dos mesmos
procedimentos anteriores, obtém-se os valores de laboratério e o novo modelo
ajustado. Constatada a significdncia estatistica e ndo detectada a falta de ajuste, ao
nivel desejado, o modelo sera aceito para representar matematicamente os valores
preditos da propriedade mecanica estudada. Caso isto ndo ocorra, necessario se faz
um novo planejamento experimental, restringindo-se ainda mais o planejamento
anterior. A esse procedimento se denomina, neste trabalho, de “metodologia de
restricbes sucessivas sobre superficies de resposta” [Nardi,2004a, b].

e Otimizagao do sistema

Conhecendo-se o modelo adotado, parte-se para a otimizacdo do sistema, que
corresponde inicialmente a determinagdo do ponto estacionario do mesmo. A partir
dessa etapa, todos os procedimentos sdo definidos por desenvolvimento de calculos

matematicos, como indicados na revisao da literatura.
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Em seguida, procede-se a verificagdo do tipo de ponto estacionario, isto é: a
determinacdo dos autovalores para o modelo de segunda ordem ajustado aos dados
laboratoriais, expressos sobre a forma matricial, podendo resultar em um maximo, um

minimo ou um ponto de sela.

Na sequéncia, determina-se o valor maximo predito que a mistura podera apresentar,
caso os autovalores da matriz do modelo sejam negativos. Obtém-se a predigdo da
propriedade mecanica, em estudo, substituindo os valores do ponto estacionario nas
respectivas variaveis independentes do modelo.

Todo o processo € desenvolvido utilizando-se os pseudocomponentes. Esses valores
nao correspondem as percentagens dos componentes, mas estdo a eles linearmente
relacionados. O modelo final devera ser representado em fungcdo dos componentes
originais, podendo desta forma utilizar-se as percentagens dos componentes na
avaliacdo dos valores preditos.

Todas as propor¢des possiveis entre os componentes formarao um numero infindavel
de misturas (pontos), que poderdo ser visualizadas espacialmente na forma de
pseudocomponentes ou de componentes originais. Para tal, no grafico triangular
bastam levantar as perpendiculares correspondentes aos valores da propriedade
mecanica estudada, nos pontos cujas coordenadas pertengam a area do poligono
ajustado, que para esse caso se referem aos valores das resisténcias a tragcao predita.
A composicao desses pontos delineara a superficie de resposta na forma espacial.

3.4 Caracterizacédo Microestrutural

Sete amostras, dentre as misturas preparadas, foram selecionadas para a analise

microestrutural.

Micrografias foram obtidas, a partir das superficies de fratura, por microscopia
eletrbnica de varredura (Microscépio da Phillips, modelo XL 30). As analises foram
feitas no Laboratério Interdisciplinar de Materiais do Departamento de Engenharia
Mecanica da Universidade Federal de Santa Catarina.

As analises difratométricas para a determinacdo das fases cristalinas foram realizadas
no Departamento de Engenharia Mecénica da Universidade Estadual de Santa
Catarina. O difratdmetro de raios X utilizado foi o Shimadzu, modelo XDR 600, com
alvo de cobre com emissdo no comprimento de onda Ky = 1,5406 A.
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4 Resultados e Discussao

Neste capitulo, sdo apresentados os resultados referentes ao desenvolvimento de uma
nova metodologia de formulagdo de misturas pozolénicas, bem como a visualizagéo da

microestrutura e a caracterizacao das fases cristalinas detectadas nessas pastas.

4.1 Determinacéo da Regido de Trabalhabilidade da Mistura

Sao freqlentes as ocorréncias de situagdes que impdem restricdes aos componentes
da mistura, sejam em seus limites inferiores, superiores ou em ambos. Para a
localizagdo aproximada desses valores limite, inicialmente, eliminam-se as situagdes
inexistentes e/ou inexequiveis em laboratério, determinando assim uma regido de
trabalhabilidade da mistura. A referida area corresponde, aproximadamente, aos limites
dos intervalos de variagdo dos componentes da mistura, de tal forma que para qualquer
combinacdo, entre suas proporgdes, obtenham-se corpos-de-prova que satisfagam,
integralmente, as condi¢des estipuladas pela metodologia desenvolvida.

As misturas aqui estudadas sido as ternarias, correspondendo a participacado de trés
componentes, a saber: cal hidratada, cinza volante e agua. A combinagcdo dos
componentes dois a dois, ou 100% de um componente correspondem a situagdes nao
existentes, pois ndo ocorrem reagdes quimicas para esses casos. Entdo, como ponto
de partida se formula, inicialmente, uma composi¢cao protétipo (primeira verificagédo)

com as seguintes restrigdes:

10% < cal <90%

10% < cinza < 90% (4.1)
10% < dgua < 90%

No processo de compactagéo, na confecgdo dos corpos-de-prova,a agua exerce papel
fundamental na trabalhabilidade da mistura. Em excesso podera criar situagdes
impraticaveis para a elaboragdo dos corpos-de-prova, como: exsudagao da agua pela

superficie do corpo e/ou fuga do material no momento da compactagao.

Nesse tipo de mistura, o componente que mais retém agua é a cal hidratada. Como
op¢ao inicial, fixou-se uma mistura, binaria, constituida de 90% de cal hidratada e 10%
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de cinza volante, respeitando-se a inequagdo em (4.1). Mediante uma série de
tentativas laboratoriais, obedecendo a metodologia proposta, adicionou-se, de forma
crescente, a agua até, durante o processo de compactagao, constatar-se vestigio do
inicio de exsudagdo na superficie do espécime ou o inicio de fuga do material no
processo de compactacdo. Tal fato € indicativo que a quantidade de agua utilizada esta
proxima ao limite de trabalhabilidade. Os estudos iniciais de laboratério com os
materiais utilizados neste trabalho (cal hidratada, cinza volante e agua) indicam que,
para a mistura anteriormente proposta, o teor de umidade variou em torno de 31%.
Introduzindo o componente agua na mistura binaria, tém-se as proporgdes da mistura

ternaria, como mostra a Tabela 4.1.

Tabela 4.1 Delimitacao inicial da mistura ternaria.

Mistura Binéria (%) | Teor de Umidade (%) Mistura Ternéria (%)
cal cinza agua cal cinza agua
90 10 31 68,70 7,63 23,67

Deve-se observar a possibilidade da existéncia de inumeras formulagdes para esta
etapa inicial, que dependem da escolha das restricdes dos intervalos limites. Do
mesmo modo, a tentativa inicial na determinagdo da variacdo dos extremos dos
componentes, que formardo o contorno de todas as combinagdes possiveis das
misturas, n&o segue uma regra fixa, podendo os mesmos variar de varias unidades, em

percentagem.

Aborda-se o0 caso geral para misturas pozolanicas, referindo-se a situagdo em que a
compatibilidade entre teoria e pratica impde a delimitacdo de restricbes em todos os
componentes e em seus limites inferiores e superiores. Aos poucos, vai-se delineando
o espaco formado pelas restricbes, mediante combinagcbes entre os componentes.
Optou-se pela adocédo de 25% de agua como o limite superior. Logo; a regido de

trabalhabilidade para a mistura ternaria passa a ser representada por:
0,10 < cal <0,90
0,10 <cinza < 0,90 4.2.)

0,10 < agua < 0,25
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Até essa fase as restricbes sdo impostas por ensaios expeditos realizados em
laboratario.

4.2 Deteccédo de Inconsisténcia dos Limites das Misturas

Esta etapa consiste na verificagdo da consisténcia das restri¢gdes iniciais impostas aos
limites dos componentes. Caso sejam inconsistentes, redefinem-se esses valores. Para
tal, denominam-se a cal hidratada por x;, a cinza volante por x, e a agua por Xs,

obtendo-se o seguinte sistema de inequacgdes:

0,10 < x;<0,90

0,10 < x,< 0,90 (4.3)
0,10 <x3<0,25

A Tabela 4.2 resume os calculos de verificacdo de inconsisténcia dos limites dos

componentes, segundo teoria apresentada anteriormente.

Tabela 4.2 Deteccédo de inconsisténcia dos limites.
i L Xi Ui Ri R’
1 0,10 X1 0,90 0,80 1,14
2 0,10 X2 0,90 0,80 1,14
3 0,10 X3 0,25 0,15 0,21
2 0,30 2,05 1,75

Segundo a Equacéo 2.2, para qualquer R/ > 1, tem-se inconsisténcia em U,. Logo: U e
U, sao inaceitaveis, ndo podendo assumir valores tdo elevados. Inexistem misturas dos

componentes com x; = U; =0,90 e x» = U, = 0,90.
4.3 Transformacéo para Limites Consistentes

O ajuste do sistema em (4.3), quando suas inequagdes sdo transformadas para limites
consistentes, define a regido de validade de todas as combinagdes possiveis dos
componentes, delineando a forma e o tamanho do experimento. Para tal, Uy e Uz
devem ser recalculados através das Equagdes 2.8, segundo exposto na Tabela 4.3.
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Tabela 4.3 Determinacio da consisténcia dos limites.
i L; RL Ui*
1 0,10 0,70 0,80
2 0,10 0,70 0,80

Desta forma, s&o definidos os valores de U; = 0,80 e U, = 0,80, obtendo-se a regiéo a

ser estudada, como apresentada em:

0,10 < x;<0,80

0,10 < x,< 0,80 (4.4)
0,10 <x3<0,25

4.4 Definicdo do Numero de Pontos Experimentais

A regido a ser estudada foi definida nas Equagdes 4.4, correspondendo a situagao
onde todos os componentes estdo restritos a seus limites inferiores e superiores. E
representada por um sistema de coordenadas triangulares, onde a area escolhida &
contornada, neste caso, pelo poligono quadrangular abcd, cujos valores dos vértices

sdo mostrados na Tabela 4.4 e dados pelas Equacgdes 2.11.

Tabela 4.4 Regido a ser estudada segundo o poligono abcd dado em coordenadas

originais.
Componentes Originais
Pontos Cal (x1) Cinza (X») Agua (xs3)
a 80,00 10,00 10,00
b 10,00 80,00 10,00
c 10,00 65,00 25,00
d 65,00 10,00 25,00

A Figura 4.1 corresponde a representagao grafica do poligono abcd, obtida dos valores
da Tabela 4.4.
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Agua (x 5)

a

o1 02 03 04 05 06 07 08 09
Cal (x4) Cinza (x )

Figura4.1 Regiado de validade da Equacgao 4.4 representando todas as combinagdes

possiveis entre os componentes, respeitando as restrigdes impostas.

Para uma melhor definicdo da regido a ser estudada, acrescentam-se os centréides no
referido planejamento experimental [Myers, 1995]. Para tal, adotam-se, no poligono
abcd, os centroides dos lados (pontos 1, 2, 3, e 4) e o centréide do referido poligono
(ponto 5), como mostra a Figura 4.2, sendo calculados através das médias dos
extremos de seus segmentos. Este tipo de planejamento foi escolhido por possibilitar o
conhecimento da variacdo do comportamento da mistura em composicoes
intermediarias. Tais valores sao apresentados na Tabela 4.5, em componentes
originais e pseudocomponentes, correspondendo ao planejamento experimental para o
1° experimento laboratorial.
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Tabela 4.5 Coordenadas triangulares dos pontos pertencentes ao planejamento do

1° experimento.

Pontos Componentes Originais Pseudocomponentes
X1(%) X2(%) X3(%) X" X' X's
a 80,00 10,00 10,00 1,0000 0,0000 0,0000
b 10,00 80,00 10,00 0,0000 1,0000 0,0000
c 10,00 65,00 25,00 0,0000 0,7857 0,2143
d 65,00 10,00 25,00 0,7857 0,0000 0,2143
1 45,00 45,00 10,00 0,5000 0,5000 0,0000
2 10,00 72,50 17,5 0,0000 0,8929 0,1071
3 37,50 37,50 25,00 0,3929 0,3929 0,2142
4 72,50 10,00 17,50 0,8929 0,0000 0,1071
5 41,25 41,25 17,50 0,4464 0,4464 0,1072

A Figura 4.2 representa, em coordenadas triangulares, o poligono referente a Tabela

4.5, expresso em componentes originais.

Agua (x 3)

Cal (x 4) ’ Cinza (x )

Figura4.2 Representagdo grafica do planejamento experimental do 1° experimento

laboratorial, expresso em coordenadas originais.
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Logo; a Figura 4.2 corresponde a malha teste experimental, onde cada ponto
representa as proporgdes dos componentes da mistura a ser testada em laboratério.
Neste trabalho, cada ponto correspondente a média de ensaios realizados em triplicata
[Brasil, 1987c].

Deve-se observar que poderiam ser utilizados outros planejamentos experimentais,

como por exemplo:

e OQOutros tipos de poligonos com numeros de lados menores ou maiores que o

adotado neste trabalho (quatro); e

e Outros posicionamentos de centroides como em D- e A-Optimal Designs. [Myers,
1995].

4.5 Aplicacdo de Restricdes Sucessivas na Superficie de Resposta

Neste item s&o abordados todos os resultados laboratoriais obtidos segundo
planejamento experimental anteriormente definido. Da-se por encerrado o experimento,
somente, quando a aproximagao por restricdo sucessiva sobre a superficie de resposta

se enquadre ao nivel de significancia desejado, que para este trabalho é de 5%.

O primeiro experimento se inicia pela area total formada pela combinag¢ao da variagao
dos trés componentes, obtido segundo o planejamento experimental representado pelo
poligono abcd, definido na Tabela 4.5 e visualizado na Figura 4.2. Os resultados
laboratoriais do 1° experimento provém do desenvolvimento de 9 diferentes misturas,

que correspondem aos 9 pontos do planejamento experimental.

Na Tabela 4.6 é apresentado o resultado dos ensaios laboratoriais das misturas
oriundas da Tabela 4.5. Sdo mostrados, para cada proporgao, os valores da resisténcia
a tragdo por compressao diametral (y+, y2 € y3), medidos em triplicata, a média (ymed) €
o desvio padrao (S), todos calculados em kPa.
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Tabela 4.6 Valores dos ensaios de resisténcia a tracdo, média e desvio padréo para

o planejamento experimental referente ao 1° experimento.

Pontos y1 (kPa) y2 (kPa) ys (kPa) Ymed (KPa) s (kPa)
a 239 251 259 250 10,1
b 829 805 721 785 56,7
c 911 880 836 876 37,7
d 512 551 484 516 33,7
1 749 769 801 773 26,2
2 1786 1738 1544 1689 128,1
3 1165 1078 1279 1174 100,8
4 591 646 599 612 39,7
5 2783 2735 2842 2787 53,6

Aplica-se o método dos minimos quadrados utilizando-se dos dados da Tabela 4.5 e
Tabela 4.6 a Equacao 2.13, obtendo-se os coeficientes para o modelo quadratico
tedrico (Equagado 2.12), sendo aqui a equacao apresentada sob a forma ajustada aos
dados laboratoriais e expressa em termos dos pseudocomponentes:

V=b,x, +b,X, +byx, +b,x,x, + XXy +boyXoX, (4.5)

Assim, a resisténcia a tragao predita (y) é expressa em funcéo dos valores de x'1, X", e
x's, para qualquer valor pertencente as restricdes impostas aos componentes no 1°

experimento, como mostrado na Equacéo 4.6.
¥y =-64,70x'; +656,52x ', -64416,04x'; +3679,74x",x", +84468,78x',x"; + 84646,43x"x';  (4.6)

Alternativamente, a equacdo acima podera também ser apresentada com os

coeficientes estimados em termos de componentes originais.

Conhecendo-se a Equacdo 4.6 e as Tabelas 4.5 e 4.6, efetua-se o estudo de
verificacdo da adequacdo do modelo quadratico, utilizando-se as expressdes 2.16 a
2.22. Os valores da soma dos quadrados dos residuos, dos graus de liberdade e dos
seus quadrados médios referentes a Equacao 4.6 sdo apresentados na Tabela 4.7:
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Tabela 4.7 Valores da soma dos quadrados dos residuos, dos graus de liberdade,

dos quadrados médios.

Fonte de Soma dos o
_ gl |Quadrados Médios Foe Fy
Variagcao Quadrados
Regressao 11282200 5 2256431
Fo = 15,81
Residuo 2997696 21 142747
Falta de ajuste 2923912 3 974637
Fq = 237,77
Erro puro 73783 18 4099
Total 14279900 26 549225

Coeficiente de ajuste (r?) = 0,7901; gl = graus de liberdade; Fo = significancia

estatistica e F, = falta de ajuste do modelo.

Utilizando-se da tabela de pontos de percentagem da distribuigcdo F, para um nivel de

significancia de 5%, obtém-se o valor de F5 21 = 2,68 e F3 15 = 3,16.
Através da analise de variancia, conclui-se:

¢ O modelo ¢é estatisticamente significativo, ao nivel de 5%, levando em consideragao

isto é: 15,81 > 2,68. Logo, a

p-1, n-p?

s - M
ser satisfeita a expressdo F=M—QR>F

r

Equacao 4.6 é aceita.

MQf aj < F

m—p, n-m ’IStO
Mer

e Ha falta de ajuste, porque nao € satisfeita a expressao F,, =
e: 237,77 > 3,16. Logo, a Equacgao 4.6 devera ser recusada.

Conhecendo-se o modelo quadratico (Equacédo 4.6), a analise da adequagdo do
modelo pode , também, ser desenvolvida através do grafico dos residuos em fungao

dos valores preditos (y;), como apresentado na Figura 4.3.
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Figura 4.3 Padrdao nao aceitavel de residuos em funcdo dos valores preditos pelo

modelo quadratico na Equagao 4.6.

O padrao da Figura 4.3 é caracteristico de inadequagdo do modelo, indicando a n&o
linearidade, pois apresenta concentracado de valores dos erros, alternadamente, ora na
regido positiva e ora na regido negativa. Confirma o ja indicado na analise de variancia

efetuada.

E necessario, portanto, o desenvolvimento de um segundo planejamento experimental.
Inicia-se pela tentativa de uma 12 restrigdo dirigida. Para tal, representa-se a Equagao
4.6 pela sua superficie de resposta, visualizada pelas curvas de nivel contidas no
poligono abcd, como mostra a Figura 4.4. Na area delimitada pelas curvas com
tonalidades de cores mais intensas, as quais correspondem as curvas de nivel com os
valores mais elevados de resisténcia a tracao predita, escolhe-se visualmente outra
area pela superposicdo de um novo poligono sobre o inicial, caracterizando desta

forma a adog&o da 12 restrigdo, a qual é visualizada pelo poligono a*b*c*d*.

Neste trabalho, o posicionamento do poligono, obtido pela nova restricdo, tem como
finalidade a otimizagédo do sistema. Caso a equacéo a ser obtida pela 1? restricdo ndo
passe pelos testes de analise de variancia, uma 22 restricio necessaria se fara e assim

sucessivamente. Deve-se lembrar que, nesse caso, as curvas de nivel com os valores
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mais elevados, regido predita do ponto maximo da fungdo anteriormente ajustada,

deverédo estar contidas nas novas restrigdes impostas.

Agua (x5)

(v ,kPa)

(1650
I 850
B 1050
0 1250
1 1450
1 1650
T 1850
I 2050 ,
Bl acima Cal (x,) Cinza (X,,)

Figura 4.4 Delimitagdo visual das novas restricdes nas imediagbes da regido onde
ocorrem os maiores valores preditos de resisténcias a tragcdo no

experimento inicial.

Dando sequéncia a metodologia, apresentam-se na Tabela 4.8 as novas restricbes
referentes a 1% aproximagado. Estes valores foram obtidos pela superposi¢cdo do novo
contorno poligonal sobre a ja mencionada regido do delineamento inicial,
correspondendo ao poligono a*b*c*d*, superposto ao poligono abcd, como visualizado
na Figura 4.4. Esta escolha devera ser orientada de tal forma que os limites dos
intervalos dos componentes obedegam as condi¢cdes de consisténcia.

Tabela 4.8 Restricdbes impostas para a 1% aproximacdo, expressa através das
percentagens dos componentes originais.

Componentes Variacao ( %)
Cal (x) 25,625 a 41,25
Cinza (x2) 37,50 a 60,625
Agua (x3) 13,75a21,25
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Este processo de restricdo sucessiva sobre superficie de resposta, facilitado pela
visualizagdo das tonalidades das cores (procura da regido onde se concentram os
maiores valores das curvas de nivel), tem como finalidade a obtengdo da maxima
resisténcia a tracao predita. Repetindo a mesma sequéncia de procedimentos utilizada
no 1° experimento, obtém-se a Tabela 4.9.

Este novo planejamento experimental € desenvolvido segundo um delineamento pré-
estabelecido (Tabela 4.8), representa outros pontos a serem novamente testados em
laboratorio e correspondem as novas misturas com diferentes proporgcdes dos

componentes a serem estudadas.

Tabela 4.9 Planejamento experimental da 12 restrigdo, apresentando as novas

proporgdes para cada mistura.

Pontos Componentes Originais Pseudocomponentes

X1(%) X2(%) X3(%) X" X' X's

a* 41,2500 | 45,0000 13,75 0,6757 0,3243 0

b* 25,6250 | 60,6250 13,75 0 1,0000 0

c* 25,6250 | 53,1250 | 21,25 0 0,6757 0,3243

d* 41,2500 | 37,5000 | 21,25 0,6757 0 0,3243

1* 33,4375 | 52,8125 13,75 0,3378 0,6622 0

2* 25,6250 | 56,8750 17,50 0 0,8358 0,1622

3* 33,4375 | 45,3125 | 21,25 0,3378 0,3378 0,3244

4* 41,2500 | 41,2500 17,50 0,6757 0,1622 0,1621

5* 33,4375 | 49,0625 17,50 0,3378 0,5000 0,1622

Na Tabela 4.10 é apresentado o resultado dos ensaios laboratoriais das misturas
oriundas do novo planejamento experimental. SGo mostrados, para cada proporg¢ao, os
valores da resisténcia a tragdo por compressao diametral (ys, y2 e y3), confeccionados
em triplicata, a média (Ymeq) € 0 desvio padréo (s), todos mensurados em kPa.
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Tabela 4.10 Valores dos ensaios de resisténcia a tragdo, média e desvio padréao para

a 1% restrigdo.

Pontos y1 (kPa) y2 (kPa) ys (kPa) Ymed (KPa) s (kPa)
a* 1679 1552 1659 1630 68,3
b* 1426 1410 1552 1463 77,8
c* 1663 1623 1525 1604 71,0
d- 1884 1754 1869 1836 71,1
1* 1849 1706 1730 1762 76,6
2* 2865 2711 2798 2791 77,2
3* 1904 1746 1884 1845 86,0
4~ 2783 2735 2842 2787 53,6
5* 2889 3071 3099 3020 114,0

Dando reinicio ao processo de resolugdo, os dados das Tabelas 4.9 e 4.10 séo
introduzidos nas matrizes propostas em capitulo anterior, obtendo-se a Equacao 4.7
correspondendo a 1% aproximagdo. A solugdo matematica é apresentada segundo o
modelo quadratico e expressa em pseudocomponentes, isto é, a resisténcia a tracéo

predita () € uma funcdo dos valores de x1, x2 € X3.

»y =1111,05x"; +1505,06x ', -28373,99x '3 +1667,62x",x ", +46689, 72x"1x's + 44727,01 x'>x"s (4.7)

Conhecida a Equacéao 4.7 e as Tabelas 4.9 e 4.10, efetua-se o estudo de verificagado da

adequacao do modelo quadratico, utilizando-se as expressodes 2.16 a 2.22.

Os valores da soma dos quadrados dos residuos, dos graus de liberdade e dos

guadrados médios referentes a Equacgao 4.7 sao apresentados na Tabela 4.11.
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Tabela 4.11 Valores da soma dos quadrados dos residuos, dos graus de liberdade e

dos quadrados médios.

Fonte de Soma dos o
_ gl |Quadrados Médios Foe Fy
Variagcao Quadrados
Regresséo 8690893 5 1738179
Fo=219,07
Residuo 166620 21 7934
Falta de ajuste 54793 3 18264
Fa =2,94
Erro puro 111827 18 6213
Total 8857513 26 340674

Coeficiente de ajuste (r?) = 0,9812; gl = graus de liberdade; Fo = significancia

estatistica e F, = falta de ajuste do modelo.

Utilizando-se da tabela de pontos de percentagem da distribuigcdo F, para um nivel de

significancia de 5%, obtém-se o valor de F5 21 = 2,68 e F3 15 = 3,16.
Apods a analise de variancia, conclui-se:

e O modelo é aceito pelo teste de significaAncia estatistica, ao nivel de 5%, levando

. ~ e - M. . ,
em consideracao ser satisfeita a expressao F :M—QR>F isto é: 219,07 >

p-l, n-p?
-

2,68. Logo a Equacao 4.7 ¢ aceita.

<F isto

m-p, n-m ?

MO, .
e Nao ha falta de ajuste, porque é satisfeita a expressao F,. = Qs

fo Mer

é: 2,94 < 3,16. Logo, a Equagao 4.7 ndo devera ser recusada.

A partir da Equagéao 4.7 faz-se a analise grafica da adequagdo do modelo quadratico,
representando os residuos em fungdo dos valores preditos (y;), como apresentado na
Figura 4.5.
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Figura 4.5 Padrao aceitavel de residuos em fung¢ao dos valores preditos pelo modelo

quadratico apds a 12 restrigdo.

Como se observa no padrdo apresentado pela Figura 4.5, os residuos estdo sempre
centrados no valor igual a zero e distribuidos segundo uma faixa horizontal. Tal fato

corresponde a uma caracteristica favoravel e satisfatéria a adequacéo do modelo.

Os testes efetuados constatam que as trés condigbes foram satisfeitas
simultaneamente, comprovando o aceite do modelo relativo a Equacao 4.7, fato que
permite encerrar o método de aproximagao por restricdes sucessivas sobre superficies
de resposta. Como constatado, os testes estatisticos permitem definir a escolha do
ajuste de um modelo matematico [Nardi, 2004b].

A Figura 4.6 representa a Equagao 4.7, expressa em coordenadas triangulares, onde
relacionam-se as resisténcias a tragcado predita (y) em fungcdo das percentagens dos
pseudocomponentes (x's, x> € x'3), visualizando-se a nova superficie de resposta. Esta
area é constituida por uma familia de curvas de nivel, sendo individualmente cada uma
formada por um valor constante da resisténcia a tragcdo predita pela Equacao 4.7.
Observe-se que essa equacgao, representada pelas suas curvas de nivel, tem validade

somente na area delineada pelas novas restricbes impostas e localizada no interior do



64

poligono a*b*c*d*. Valores fora dessa regido s&o extrapolagdes e ndo devem ser

utilizados.

Agua (x5)

(v ,kPa)

1 1750
I 1900
[ 2050
@@ 2200
[ 2350
[ 2500
@ 2650
I 2800
Bl ocima

Figura 4.6 Representagao triangular da resisténcia a tracdo predita em fungdo da
variagdo dos pseudocomponentes, dada pela 1% restricdo segundo o

poligono a*b*c*d*.

A Figura 4.6 mostra que na area de validade da Equacéo 4.7:

Inimeras proporgdes dos componentes podem fornecer um mesmo valor para a

resisténcia predita, quando dadas pelo contorno da curva de nivel referida;

e E possivel representar, simultaneamente, todos os componentes que influenciam na
qualidade da mistura, obtendo-se como resposta as propriedades mecanicas do
novo produto a ser industrializado [Nardi, 2003b];

e A representacdo na forma triangular, a partir de um ponto sobre sua superficie,
permite a determinacédo da composicao do produto em questao [Nardi, 2004c];

e E possivel definir os componentes que mais influenciam na propriedade mecanica

em estudo;

e Pode-se viabilizar economicamente a utilizacdo de misturas através de analise de
custos [Nardi, 2004d].
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Os procedimentos aqui indicados poderédo também ser utilizados em outras sub-regides
do dominio do intervalo de variagdo dos componentes. Este caso ndo se refere a
otimizacdo do sistema, mas sim na adaptacdo de um modelo matematico ajustado a

uma parte qualquer da area formada pelo intervalo acima mencionado [Nardi, 2004e].
4.6 Otimizagéo do Sistema

A otimizacdo do sistema € efetuada através da determinagédo do ponto estacionario da
Equacao 4.7, que podera ser representada pela Equacéo 4.8:

= -28374 +T6174,7Tx"; +T4606,06x" -89749, 10x"1x" -46689,72x. -44727 x,° (4.8)

Observar que a Equagéo 4.8 corresponde a Equagdo 4.7, onde substitui-se x, por
1-x,—x,.

A adequacao dos coeficientes da Equacgao 4.8 na Equacgao 2.23 é dada em:
$=by+ X'b + X'BX (4.9)
onde:

A 76174,77 _46689,72 — 4487455
b0=-28374;b:{ ]B:{ }; xz{xl}

74606,06 | — 4487455  — 44727

X

O ponto estacionario xg = {x.‘“} € a solucado da Equacao 2.24 dado pela Equacgao 2.25,
X0,2

sendo:

Xo = 0,5B"b (4.10)

Resolvendo, tem-se:

« 05 ~5998.10* 601810 |[7617477] _[03967
07 6018.10% —6,262.10“ || 74606,06| | 0,436

Logo:
X,0,1 = 0,3967 e X,0,2= 0,436

Recordando que as percentagens dos componentes devem respeitar o sistema de
inequagdes em (2.1), obtém-se o ultimo valor do ponto estacionario:
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g (4.11)

Xo3=1-0,3967 - 0,4360
X’0y3 = 0,1673
A distingdo entre os tipos de pontos estacionarios é efetuada através do calculo dos

autovalores da matriz B dada em (2.26), com as devidas substituicbes em (4.12):

o . |~46689.72-2 - 4487455 (4.12)
T | —4487455 - 447272

Resolvendo, tem-se:
A2 +91416,73) + 46689,72 = 0 (4.13)
Logo:

A1 =-90593,76 e \» = -822,96.

Desta forma se conclui que o ponto estacionario € um maximo, pois ambos os valores

de A e A, sdo negativos.

O valor maximo predito na adaptacdo do modelo quadratico otimizado é dado pela
Equacéao 2.29, apresentada em (4.14):

P =by+ 0,5¢0 b (4.14)

. 7617477
$o = -28374 + 0,5[0,3967 0,436]{ }

74606,06
7, = 2999,39

Logo, o valor da resisténcia a tracdo predita sera na ordem de grandeza de,
aproximadamente, 3000 kPa.
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4.7 Consideracdes Gerais

Todas as operagdes desenvolvidas foram efetuadas em pseudocomponentes,
necessitando agora representa-los em fungdo dos componentes originais. Tal
transformacéao é efetuada pelas Equagdes (2.9) e Tabela 4.8.

r="h 5 03067070205 5, 6347086 > 34,80%;
1-1 1-0,76875

o="2"te 5 0a360-"03 5 _ 0475825 > 47,58%; e
1-1 1-0,76875

n=5"ls 5 0167350 5 - 0176188 > 17.62%.
1-1 1-0,76875

Logo, os valores de 34,80% de cal hidratada 47,58% de cinza volante e 17,62% de

agua maximizam o valor da resisténcia a tragao predita.

A Equacdo 4.15 corresponde a solugdo matematica da Equagao 4.7 expressa em

funcédo dos componentes originais:

»y =-36854,44x,-26400,93x, -569986,83x3 +31184,21x1x2+873087,62x1x3 + (4.15)
836385,16x2x3

A Equacgado 4.7 podera também ser representada na forma espacial, segundo o
visualizado na Figura 4.7. Para tal, basta substituir na referida equagéo os valores dos
componentes dos pontos correspondentes e levantar perpendicularmente a esses

pontos, no grafico triangular , os valores das resisténcias a tragédo, correspondentes.
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Figura 4.7 Representacdo espacial da resisténcia a tracdo predita em funcdo da

variagdo dos pseudocomponentes dada pela 12 restrigdo.

A representacdo grafica a partir dos pseudocomponentes distorce a forma real da
figura, apresentando um aspecto ficticio mas quando apresentada em fungdo das

coordenadas originais, visualiza-se a figura em sua forma real.

A Figura 4.8 apresenta a Equacgéo 4.15 em fungao das coordenadas originais.

!igua Cinza

Cal

Figura 4.8 Representagdo espacial da solugdo obtida segundo a metodologia de

aproximacgoes por restricdes sucessivas sobre superficies de resposta.
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Como constatado, os procedimentos adotados foram eficazes em todas as etapas
percorridas, mostrando ser possivel o uso da metodologia de delineamento e superficie
de resposta aplicada a pastas pozolanicas e ao que se refere a propriedade mecéanica
desejada, obtidos através da:

e Adaptacédo de modelo matematico de segundo grau;
e Representagdo em graficos nas formas triangular e espacial; e
e Otimizagao do sistema.

A metodologia tradicional anteriormente explanada, embora normalmente utilizada em
projetos de estabilizagdo quimica, ndo satisfaz adequadamente as atuais necessidades
tecnolégicas, porque nao permite um detalhamento mais apurado da potencialidade da

mistura a ser estudada.

A metodologia de delineamento de misturas (metodologia alternativa) tem como
finalidade correlacionar de modo mais abrangente as propriedades mecanicas de uma
pasta pozolanica em fungédo de seus componentes. Tal fato proporciona um maior grau
de confiabilidade no produto final, quando da utilizacido desses materiais no processo
de estabilizacéo.

Uma vantagem adicional é poder representar, ao mesmo tempo, todos os componentes
que influenciam na qualidade das misturas, obtendo-se como resposta as propriedades
mecanicas do novo produto a ser industrializado. Isso pode ser visualizado através dos
graficos de superficies de resposta nas formas bi e/ou tridimensional, elaborados em
funcado de equacdes adaptadas ao problema em questdo. O método alternativo permite
ainda prever a existéncia de inumeras combinagdes dos componentes, que geram 0s

mesmos valores para a resisténcia mecanica.

Sendo uma teoria aplicada ao desenvolvimento de produtos cimentantes, em fungao da
hidratacdo de seus componentes, podera ser estendida, por exemplo, a producdo de

argamassas e concretos de cimento Portland.
4.8 Analise Microestrutural das Misturas Pozolanicas

O objetivo desse estudo, em particular, consiste na apresentagdo da microestrutura do
produto desenvolvido, ndo sendo caracterizados nominalmente os tipos de cristais

observados. A microestrutura foi observada através de imagens obtidas por
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microscopio eletrénico de varredura (MEV), tendo como campo visual a superficie de
fratura do corpo-de-prova.

Os silicatos de caélcio hidratados, denominados por tobermorita, correspondem as
principais fases de endurecimento de uma pasta pozolanica. Sua hidratagao € bastante
complexa, originando uma série de silicatos de calcio hidratados, cujas fases variam de
amorfas a cristalinas. Isso se deve a variagédo da relagdo C/S e a quantidade de agua
guimicamente combinada. As demais fases hidratadas que contém alumina, em funcao

de sua alta complexidade, ndo sdo comentadas.

Em condi¢gdes normais, os cristais nos vazios comegam a ser visualizados a partir de
10 ym e as agregacgdes de particulas dos silicatos de calcio hidratados a partir de 2 ym,
aproximadamente. O aumento do tamanho dos cristais dependera da quantidade de
agua nos vazios, permitindo o desenvolvimento dos mesmos [Mehta, 1999].

Para a visualizagdo da morfologia de pastas pozolénicas foram desenvolvidas sete
misturas, fixando-se a percentagem de agua e variando-se a cal hidratada e a cinza
volante, como mostrado na Tabela 4.12. Os corpos-de-prova foram obtidos segundo
metodologia descrita nos procedimentos adotados nos ensaios laboratoriais.

Tabela 4.12 Propor¢des dos componentes utilizados na visualizacdo microestrutural

de pastas pozolanicas e respectivas resisténcias a tracao.

Amostras % de Cal % de Cinza % de Agua R (kPa)
A 72,50 10,00 17,50 612
B 56,88 25,62 17,50 1936
C 49,06 33,44 17,50 2539
D 33,44 49,06 17,50 3020
E 25,63 56,87 17,50 2792
F 17,81 64,69 17,50 2399
G 10,00 72,50 17,50 1689
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A escolha da variacdo das propor¢cdes dos componentes sélidos, também, tem como
finalidade mostrar a influéncia da variacdo entre os mesmos na resisténcia a tragao por

compresséo diametral, como mostrado na Figura 4.9.

5 35007
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0 1 2 3 4 5 6 7 8

Raz&o entre a cal e cinza (cal/cinza)

Figura 4.9 Visualizac&o da influéncia da razédo entre a cal hidratada e a cinza volante

na resisténcia a tracao.

As micrografias apresentadas para a visualizagdo da microestrutura das pastas
pozolanicas estdo ampliadas em 300X e para o detalhamento dos cristais acima de
1500X.

No conjunto de micrografias com ampliagdo de 300X, observam-se nas amostras A
(Figura 4.10), B (Figura 4.12), C (Figura 4.14), E (Figura 4.18), F (Figura 4.20) e G
(Figura 4.22) estruturas mais abertas do que na amostra D (Figura 4.16).

Nas micrografias ampliadas a partir de 1500X visualizam-se os detalhes dos cristais
formados no interior dos vazios das amostras, como observados nas Figuras 4.11,
4.13,4.15,4.17,4.19,4.21 e 4.23.

Constatou-se que para as amostras onde se necessitava 6tima definicdo visual dos
cristais, para as ampliacbes focadas com a barra de referéncia a partir de 2 um, o
campo visual da superficie de fratura perdia a nitidez.



Figura 4.11
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Micrografia de fragmento da amostra A: detalhes de cristais.
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Figura 4.12 Micrografia de fragmento da amostra B: superficie de fratura.
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Figura 4.13 Micrografia de fragmento da amostra B: detalhes de cristais.
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Figura 4.15 Micrografia de fragmento da amostra C: detalhes de cristais.
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Figura 4.17 Micrografia de fragmento da amostra D: detalhes de cristais.
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Figura 4.19 Micrografia de fragmento da amostra E: detalhes de cristais.
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Figura 4.21 Micrografia de fragmento da amostra F: detalhes de cristais.
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Figura 4.23 Micrografia de fragmento da amostra G: detalhes de cristais.

49 Fases Detectadas nas Pastas Pozolanicas

O objeto desse estudo, em particular, consiste na determinagao das fases cristalinas
presentes em todas as amostras do item anterior, incluidas as da cal hidratada e cinza
volante. Espera-se detectar fases dos silicatos de calcio hidratados, como comentado

no capitulo relativo a reagdes pozolanicas.

Cada composto cristalino apresenta um padrao difratométrico com padrdées dado pelo
International Center for Diffraction Data, através do Joint Committee on Powder
Diffraction Standard (JCPDS), que permite a identificagdo através das posicdes
angulares e intensidades relativas dos picos difratados.
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A Tabela 4.13 resume todas as fases identificadas na cal hidratada, na cinza volante e
nas sete amostras de pastas pozolanicas com diferentes proporgdes, apds ocorrerem

as reacgdes de hidratagcéo. Os respectivos difratogramas encontram-se nos anexos.

Tabela 4.13 Identificacdo das fases dos componentes e das pastas pozolanicas.

AMOSTRAS FASES IDENTIFICADAS
Cal hidratada Ca(OH),; CaCOgs; Mg(OH)2; MgO; SiO2 e CaMg(CO3)2
Cinza volante SiO; (quartzo) e mulita

Ca(OH),; CaCOg3; Mg(OH)2; Mg4Al2(OH).H20; SiO2 (quartzo) e mulita
Ca(OH)y; CaCOs; Mg(OH)2; MgsAlx(OH).H20; SiO- (quartzo) e mulita
Ca(OH)y; CaCOs; Mg(OH)2; MgsAlx(OH).H20; SiO- (quartzo) e mulita
a(OH)z; CaCOg3; Mg(OH)2; Mg4Alx(OH).H20; SiO; (quartzo) e mulita
(OH) ( (
(OH)2; (

Ca(OH),; CaCOgs; Mg(OH)2; MgsAlx(OH).H20; SiO2 (quartzo) e mulita
Ca(OH),; CaCOs; Mg(OH)2; MgsAlx(OH).H20; SiO- (quartzo) e mulita
Ca(OH),; CaCOgs; Mg(OH)z; SiO2 (quartzo) e mulita

(
(
(
(

@ M m| O O W
@

N&o foram identificados os silicatos de calcio hidratados em nenhuma das amostras da
pasta pozolanica. Tal fato pode ter origem na relagdo entre CaO/SiO2 (C/S) e na
prépria quantidade de agua necessaria a hidratagado [Collepardi, 1978; Fraay, 1989;
Mehta, 1994; Neville, 1997]. Os picos formados também poderao estar sobrepostos,
com intensidade relativa muito baixa ou mesmo na forma amorfa, dificultando dessa
forma a identificacdo das fases formadas. Tal fato também podera ter origem na grande
guantidade de silica presente na cinza, por possuir um pico muito intenso podera estar
dificultando a identificacdo das outras fases, como ocorre na hidratacdo do cimento
Portland.
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5 Conclusdes e Sugestodes

Neste capitulo, estdo relacionadas as principais conclusdes deste estudo, bem como

sugestdes para futuros trabalhos.

5.1 Conclusdes

Em misturas (pastas) pozolanicas constituidas por cal hidratada, cinza volante e agua

conclui-se pela presente pesquisa que:

E concilidvel o uso de residuo (cinza volante), produzido no Estado de Santa
Catarina, na elaboragdo de produtos cimentantes, visando minimizar a poluigdo

ambiental;

E possivel, através da imposicdo de restriches nos componentes da mistura,
compatibilizar procedimentos laboratoriais com a teoria de delineamento de

misturas;

O método dos minimos quadrados permite ajustar um modelo matematico do
segundo grau, o qual descreve satisfatoriamente o processo de estabilizagao

quimica;

A utilizacdo sequencial da verificagado da falta de ajuste, da significancia estatistica
e da adequagao do modelo dado pelo grafico dos residuos em fungdo do valor

predito, mostra-se como uma ferramenta eficaz na avaliagdo do ajuste do modelo;

A equagdo ajustada juntamente com os graficos triangular e/ou espacial permitem
simular e predizer os efeitos de interagdo entre as diversas percentagens dos

componentes, na formacao das propriedades mecanicas do produto final;

Os procedimentos adotados possibilitam a otimizagdo de uma composi¢cado simples
entre os componentes, resultando em uma resposta maxima na propriedade

mecanica predita;

As afirmacbdes acima confirmam a possibilidade da aplicacdo da teoria de

delineamento de misturas e superficie de resposta em pastas pozolanicas;

O procedimento denominado por “Metodologia de Restrigbes Sucessivas sobre

Superficies de Resposta” mostra-se eficaz na otimizagao de misturas;
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A metodologia utilizada neste trabalho mostra-se mais eficaz que a convencional,

possibilitando a substituigdo da metodologia tradicional pela metodologia alternativa;

A visualizagdo da microestrutura das pastas pozolanicas, por microscopia eletrénica
de varredura, apresenta nas superficies de ruptura observadas a presenca de

poros, fases cristalinas e amorfas; e

Os ensaios de difracdo de raios X detectaram nas amostras a presenca de silica
amorfa e das seguintes fases cristalinas: Ca(OH), [44-1481], CaCO3 [47-1743],
Mg(OH), [44-1482], MgO [45-0946], SiO, [43-0596], Mg+Al,OH.H,O [35-0964] e
mulita [15-07786].

5.2 Sugestdes

Este trabalho abre caminho para a utilizagdo da teoria de delineamento de misturas e

superficies de resposta na formulagdo de misturas pozolanicas. Apresenta

potencialidade de aplicagdo no desenvolvimento de pastas pozolanicas, em misturas

com cimento Portland e na area rodoviaria, em particular na execucgao de estruturas de

pavimentos. Recomendam-se outros estudos, como:

Verificar a aplicabilidade desses procedimentos para outras propriedades

mecanicas, como resisténcia a compressao simples e modulo de elasticidade;

Testar misturas pozolanicas com quatro ou mais componentes (incluindo

agregados);

Testar diversos tipos de solos arenosos compativeis com esse tipo de pasta

cimentante;

Desenvolver estudo detalhado sobre as reagdes que ocorrem entre a cal hidratada,

cinza volante e agua; e

Testar a metodologia de restricdes sucessivas sobre superficies de resposta na
formulacdo de misturas na produgdo de argamassas e concretos de cimento
Portland.
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Figura A.1 Difratograma da cal hidratada
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Figura A.3 Difratograma da amostra A (72,50% de cal hidratada, 10,00% de cinza
volante e 17,50% de agua).
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Figura A.4 Difratograma da amostra B (56,88% de cal hidratada, 25,62% de cinza
volante e 17,50% de agua).
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Figura A.5 Difratograma da amostra C (49,06% de cal hidratada, 33,44% de cinza
volante e 17,50% de agua).
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Figura A.6 Difratograma da amostra D (33,44% de cal hidratada, 49,06% de cinza

volante e 17,50% de agua).



Ca(OH), (44-1481)
CaCO; (47-1743)
Mg(OH), (44-1482)

MgO (45-0946)

SiO, (43-0596)

Mulita (15-0776)
MgsALOH.H.O (35-0964)

<OpPOn +

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 0

20 (graus)

Figura A.7 Difratograma da amostra E (25,63% de cal hidratada, 56,87% de cinza
volante e 17,50% de agua).
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Figura A.8 Difratograma da amostra F (17,81% de cal hidratada, 64,69% de cinza
volante e 17,50% de agua).
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Figura A.9 Difratograma da amostra G (10,00% de cal hidratada, 72,50% de cinza
volante e 17,50% de agua).



