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“Ndo ha comparagdo entre o que se perde por fracassar
e o que se perde por ndo tentar.”
Francis Bacon
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Resumo da Dissertagdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos
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AVALIACAO DA RETRACAO AUTOGENA EM CONCRETOS DE ALTO
DESEMPENHO PRODUZIDOS COM CINZA DA CASCA DE ARROZ

Amanda Pereira Vieira

Margo/2018
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Programa: Engenharia Civil

Estudos apontam que a estrutura celular da cinza da casca de arroz (CCA) ¢
capaz de reter adgua em seu interior, reduzindo a auto dessecacdo de concretos.
Entretanto, ndo s3o apontados quais seriam o tamanho mediano (Dsy) de particula e o
teor de substitui¢do ideais para reduzir a retracdo autdgena, e se diferentes teores de
carbono residual presentes na CCA influenciam nesses resultados. Para o presente
estudo, foram produzidos concretos de classe de resisténcia a compressdo de 65 MPa e
duas etapas de pesquisa estabelecidas. Na primeira etapa, avaliou-se a influéncia do Dsg
e do teor de substitui¢io por meio de um desenho de experimentos 2° com um ponto
central. Foram selecionados teores de substituicdao de 8 a 12%, com Ds, variando de 7 a
20 pm. Um concreto sem adi¢do e outro com silica ativa foram utilizados como
referéncias. Na segunda etapa do estudo, avaliou-se a influéncia de teores de carbono
iguais a 0,5, 6 e 12% na retra¢do autdgena do concreto contendo 12% de CCA com Dsg
igual a 20 pm. O resultado da analise fatorial indicou que para reduzir a retragdo
autogena duas situagdes foram possiveis: (1) particulas ultrafinas devem ser usadas em
teores baixos de substituicao; (ii) cinzas com Dsy maior que 14 pm podem substituir o
cimento em teores maiores. O concreto com CCA 20 um com 12% foi considerado
como Otimo por apresentar maior teor de substituicdo. Ao comparar este resultado de
retracdo com os obtidos para os concretos de referéncia, concluiu-se que, a CCA 20 pum
foi capaz de mitigar a retragdo autdgena dos concretos. Os estudos de caracterizagdao da
cinza ¢ a medida do teor da umidade relativa interna dos concretos indicaram que o
volume de mesoporos da CCA foi fundamental para reter 4gua em seu interior e
diminuir a autodessecacdo. A presenga de altos teores de carbono residual das cinzas

nao influenciou os resultados de retracao autdogena em idades acima de 28 dias.
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Some studies have attributed to the porous morphology structure of the rice husk
ash (RHA) its capacity to retain water and reduce the self-desiccation of concrete.
However, the ideal particle size (Dsg) and the cement partial replacement level to reduce
autogenous shrinkage are not well specified, and also if the different residual carbon
contents present in the RHA can affect these results. In this study, a 65 MPa-
compressive strength concrete was produced aiming the study of autogenous shrinkage.
For this, two experimental stages were established. In the first stage, the influence of
Dsj and cement replacement by RHA was evaluated through a 2°-factorial design with a
central point. The cement replacement levels varying from 8 to 12% and Dsy ranging
from 7 to 20 um were selected. A concrete without mineral admixture and another with
silica fume were used as references. In the second stage, the influence of 0.5, 6 and 12%
of loss on ignition on RHA on autogenous shrinkage of concrete containing was
evaluated. The results indicated two conditions for reducing concrete autogenous
shrinkage: (i) ultrafine particles should be used at low replacement levels; (ii) ashes
with Dsy greater than 14 pm could replace the cement at high contents. The concrete
with 12% of 20 um-RHA was considered the optimal since this mixture presented the
higher replacement content. The significant decrease in concrete self-desiccation was
due to the pore structure of the 20 um-RHA, especially the volume of mesopores. The
presence of high levels of residual carbon from the ashes did not influence the results of

autogenous shrinkage at ages above 28 days.
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Capitulo 1. Introducao

Em 2014, o consumo mundial de concreto de cimento Portland foi da ordem de
4,1 bilhoes de toneladas. O Brasil foi o quarto maior consumidor ficando atras da China,
india e Estados Unidos (Universo Concreto, 2016). As principais razdes que favorecem
0 uso tao massivo do concreto sao o seu baixo custo ¢ a disponibilidade de materiais.
No entanto, a producao das matérias-primas para fazer o concreto causa grandes danos
ao meio ambiente. A utilizacdo dos agregados naturais explora grandes jazidas,
extraindo recursos naturais nio renovaveis causando assim, impactos ao meio ambiente.
A fabricagdo de cimento, por sua vez, apresenta um consumo energético altissimo.
Estima-se que cerca de 2% de toda a energia global seja consumida nas cimenteiras e
que além disso, 5% das emissodes totais de didxido de carbono sdo gerados na produgdo

de cimento (eCycle, 2017).

Dados fornecidos pela Organiza¢dao das Nagdes Unidas mostram que a emissao
de gases intensificadores do efeito estufa ¢ a grande responsavel pelo aquecimento
global e pelas mudangas climdticas que vem ocorrendo no nosso planeta. Até¢ 2030
serdo lancadas a atmosfera cerca de 56 giga toneladas de dioxido de carbono (ONU,
2016). Por essa razao, o grande desafio da indistria cimenteira em todo mundo ¢
desenvolver estratégias para mitigar a producdo mundial de cimento Portland. Malhotra
e Mehta (2004) apontam as pozolanas como uma alternativa para a substitui¢do parcial
do cimento. Consequentemente, seu uso ocasionaria uma reducao da producdo de

cimento.

As pozolonas sdo materiais silico-aluminosos que reagem com o hidroxido de
calcio produzindo silicatos hidratados, e assim, proporcionam ganhos nas propriedades
mecanicas e durabilidade do concreto (Mehta e Monteiro, 2014). Por essa razao,
pozolanas sdo quase sempre utilizadas na produgao de concretos de alto desempenho.
No entanto, os concretos de alto desempenho sdo extremamente suscetiveis a variagdes
volumétricas endogenas que, quando restritas, podem produzir fissuras no concreto.
Uma dessas deformagdes, que ocorre pela perda de dgua exclusivamente em decorréncia

das reacdes de hidratacdo, recebe o nome de retragdo autdégena (Holt, 2001).



Uma pozolana de alta reatividade que ¢ comumente usada para produzir
concretos de alto desempenho e que estd associada a aumentos na retracdo autdgena € a
silica ativa (Zhang et al., 2003 e Yang et al., 2005). De acordo com Malhotra ¢ Mehta
(2004), a cinza da casca de arroz, subproduto da queima da casca de arroz, pode ser uma
substituta direta da silica ativa ja que ambas apresentam altos teores de silica reativa.
Elas possuem, no entanto, diferencas considerdveis na sua estrutura morfologica.
Enquanto a cinza da casca de arroz apresenta uma estrutura celular, a silica ativa
apresenta uma morfologia esférica e ndo porosa. Essas diferengas podem permitir a
obtengdo de concretos de alto desempenho com comportamento mecanico muito
similares, mas com retragdes autdgenas distintas, ja que a cinza da casca de arroz pode

funcionar como agente de cura interna com potencial de mitigar a retragdo autdgena.

A construcdo civil j& faz uso de agentes de cura interna (ex.: argilas expandidas,
pedras pomes e polimeros superabsorventes) capazes de funcionar como reservatorio de
agua que pode ser liberada durante o processo de hidratagdo reduzindo, dessa maneira, a
retracdo autdogena do concreto de alto desempenho. Entretanto, sdo normalmente
registradas perdas significativas de resisténcia com o uso desses materiais (Igarashi e

Watanabe, 2006, Byard e Schindler, 2010, Sensale e Goncalves, 2014, Liu et al. 2017).

Espera-se que o uso da cinza da casca de arroz em concretos de alto desempenho
resulte na reducao da retragdo autdégena, mantendo a classe de resisténcia do concreto.
Estudos realizados por Sensale et al. (2008), Van et al. (2010), Nguyen et al., (2011) e
Van et al. (2014a), Van et al. (2014b) ja indicaram essa potencialidade. No entanto,
pouco se sabe sobre qual seria o tamanho médio ideal de particulas e o teor 6timo de
substituicdo que resultasse em reducdes significativas da retragdo autdégena do CAD.
Além disso, como as cinzas da casca do arroz sdo, em geral, produzidas de forma ndo
controlada, o teor de carbono na sua composi¢ao pode ser alto, o que afeta diretamente a
reatividade das cinzas (Cordeiro et al., 2009a), comprometendo nao apenas a reologia e
o desenvolvimento da resisténcia mecanica das misturas, mas também sua retragao
autdgena. Assim, o presente estudo foi estabelecido para preencher essas lacunas do

conhecimento conforme descrito a seguir.



1.1. Objetivos

O objetivo deste trabalho ¢ avaliar a retracdo autégena um concreto de alto

desempenho (Classe C65) produzido com cinza da casca de arroz. O estudo foi dividido

em duas etapas com os seguintes objetivos especificos:

A primeira etapa do estudo teve como objetivo principal avaliar como diferentes
tamanhos medianos de particula (superficie especifica e volume de poros) e
diferentes teores de substituicdo da cinza da casca de arroz podem influenciar a
retracdo autdogena do concreto;

Na segunda etapa do estudo avaliou-se como diferentes teores de carbono residual

presente em uma cinza da casca de arroz estudada afeta a retracdo autogena.



1.2. Estrutura do trabalho

Esse trabalho esta organizado em 9 capitulos. O capitulo 1 apresenta uma breve
introducdo ao tema apontando os principais objetivos a serem alcancados. O capitulo 2
trata da revisdo bibliografica de todos os temas inerentes ao assunto: o cimento Portland
e os mecanismos de hidratacdo, as pozolanas, a cinza da casca de arroz, o concreto de
alto desempenho, a relagdo entre o concreto de alto desempenho e retragdo autdogena,
mecanismos que regem a retragdo autdgena e a retracdo quimica, e também como os
materiais utilizados nos concretos podem influenciar na retracdo autdégena. Na
sequéncia, o capitulo 3 apresenta o programa experimental, com a apresentacdo dos
materiais que foram utilizados e a justificativa para o seu uso, além de uma breve

explicagdo sobre o modelo do empacotamento compressivel de particulas.
O capitulo 4 apresenta todos os métodos experimentais que envolvem:

e Os métodos utilizados para a caracteriza¢ao dos materiais;

e A preparagdo inicial para cada um dos materiais antes dos mesmos serem
aplicados nesse estudo;

e Os ensaios realizados para o estudo da hidratagio em pastas; a
metodologia utilizada na produgdo dos concretos, € por fim;

e Os ensaios para o estudo em concreto: resisténcia a compressao,
porosimetria por intrusdo de mercurio, retracdo autdgena e umidade
interna;

e A analise estatistica dos resultados.

O capitulo 5 trata sobre os resultados experimentais de: caracterizagdo das cinzas
da casca de arroz, estudo da hidratagdo, resisténcia a compressdo e retragdo autdogena.
No capitulo 6, sdo apresentadas as conclusdes sobre os estudos realizado, e os capitulos
7 e 8 apresentam respectivamente as sugestdes para trabalhos futuros e as referéncias
bibliograficas. O capitulo 9 ¢ um capitulo de anexos que apresenta os resultados gerados

pelos programas Origin Pro 8 e Statistica 10.



Capitulo 2. Revisao Bibliografica

2.1 O Cimento Portland e os Mecanismos de Hidrata¢do

O cimento Portland ¢ um ligante hidraulico ativo, ou seja, endurece em contato
com a agua e ¢ o principal constituinte do concreto. De acordo com a Cimento.Org
(2018), em 2017, as vendas de cimento no Brasil foram da ordem de 53,8 milhdes de

toneladas.

O cimento Portland ¢é produzido pela pulverizacdo de clinquer, que ¢ obtido pela
calcinagdo de uma mistura homogénea de calcario e argila e eventualmente outros
materiais complementares. Apds a queima, o material obtido ¢ moido até atingir
particulas de didmetro médio entre 10 e 15 um. Com o objetivo de controlar o inicio das
reacdes de hidratacdo do cimento Portland, a gipsita ¢ adicionada durante o processo de

moagem (Mehta e Monteiro, 2014).

Dessa forma, o cimento Portland ¢ constituido de varios compostos de calcio que
sdo, por costume, expressos pela quimica do cimento na forma de 6xidos individuais.
Os simbolos quimicos tradicionais nao sdo utilizados, mas sim uma representagao

propria, como indica a Tabela 1 (Ollivier e Vichot, 2014).

Tabela 1: Abreviatura dos 6xidos presentes no cimento Portland (Ollivier e Vichot, 2014).

Abreviatura do

Oxido 6xido Composto Abreviacao
CaO C 3Ca0.Si0, CsS
SiO, S 2Ca0.Si0, C,S
ALO; A 3Ca0.AlL,0; GA
Fe,0; F 4Ca0.Al,05.Fe,05 C4,AF
MgO M 4Ca0.3A1,05.50; C4A5S
SO; S 3Ca0.2810,.3H,0 C;5S,H;
H,0 H CaS0,4.2H,0 CSH,

De acordo com Neville e Brooks (2010), com base na porcentagem dos principais
oxidos presentes no cimento € possivel determinar a sua composi¢do potencial
utilizando um conjunto de equacdes denominadas ‘Composicao de Bogue’ (Equagdes 1,

2,3 e4).



CsS = 4,07x(Ca0) — 7,60x(Si0,) — 6,72x(Al,05) — 2,85x(S05 (1)

C,S = 2,87x(Si0,) — 0,754x(3Ca0.Si0,) )
C3A = 2,65X(A1203) - 1,69X(F6203) (3)
C,AF = 3,04x(Fe,05) &)

O cimento Portland reage com a dgua resultando em produtos de hidratagdo que
possuem caracteristicas de pega e endurecimento, ou seja, sdo os produtos que
apresentam caracteristicas cimentantes. De acordo com Mehta e Monteiro (2014),
durante a hidratacdo do cimento ocorrem dois mecanismos: o primeiro deles ¢ a
dissolucdo dos compostos anidros em constituintes idnicos, o que resulta em uma
solugdo saturada; o segundo mecanismo ¢ chamado de hidratagdo no estado solido ou
topoquimico do cimento. Esse ultimo estigio ocorre em um momento posterior ao
primeiro, quando a mobilidade idnica na solucdo se torna restrita e ocorrem reagdes
simultdneas entre os compostos anidros presentes. Entretanto, esses compostos nao

hidratam na mesma velocidade; os aluminatos hidratam mais rapido que os silicatos.

Para simplificar os mecanismos das rea¢des de hidratagdao dos aluminatos sera
abordada somente a hidratacdo do Cs;A, uma vez que, a reacdo de hidratacdo dos
aluminatos se aplica tanto a fase C;A quanto a fase ferrita do cimento. A hidratagdao dos
aluminatos tende a ser imediata, o que tornaria a aplicagdo do cimento Portland invidvel
na maioria das constru¢des. Com o objetivo de resolver o problema, uma quantidade de
gipsita ¢ adicionada durante o processo de produgdo (Mehta e Monteiro, 2014). A
gipsita reage com o Cs;A em temperatura ambiente devido a alta relagdo
sulfato/aluminato e, como produto da reagdo, ¢ formada a etringita. A etringita ¢
conhecida por apresentar a forma de pequenas agulhas prismaticas, por contribuir para o
enrijecimento, pega e desenvolvimento inicial da resisténcia. Com o passar do tempo,
ocorre uma diminuicao da concentragao dos sulfatos, e como a etringita ¢ instavel reage
com o fon aluminato (Al(OH4)?) produzindo o monossulfato (Kurdowski, 2014). Essas

reacdes quimicas podem ser expressas pelas Equacdes 5 e 6.

AI(OH),~" + 350,72 + 6Ca*? — C4AS;H3, (5)

AI(OH),”" + S0,7% + 4Ca*? - C,AS;Hq5 (6)

Os silicatos de célcio sdo os principais compostos do cimento e sdo conhecidos

pelos nomes de alita (C;S) e belita (C,S). Na fase de hidratacdo, o C3S gera como



produto da sua reacao o C-S-H e Ca(OH); na sua fase cristalina. A belita se comporta de
maneira semelhante. As Equagdo 7 e Equagdo 8 apresentam as reagdes simplificadas da
alita e da belita E importante mencionar que o silicato de calcio hidratado, por ndo
apresentar estequiometria definida, ¢ apresentado como C-S-H (Neville e Brooks,

2010).

2C4S + 6H — C3 S,Hs + 3Ca(OH), (7)
2C,S + 4H —> C5S,H; + Ca(OH), (8)

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), as principais diferencas entre o silicato
de calcio hidratado formado por essas duas reagdes ¢ a relagdo calcio/silica e o teor de
dgua quimicamente combinada. Através de calculos estequiométricos € possivel
constatar que a hidratacdo do C;S produz 61% de silicatos e 39% de hidroxido de
calcio, enquanto a hidratacdo do C,S gera 82% de C-S-H e 18% de Ca(OH)s.

As principais caracteristicas basicas de uma pasta de cimento hidratado se devem
basicamente ao C-S-H, dessa forma ¢ possivel esperar que um cimento que contenha
teor maior de C,S apresentara uma resisténcia final superior (Kurdowski, 2014). O
hidréxido de célcio contribui pouco para o aumento da resisténcia quando comparado ao
C-S-H, devido a baixa area superficial dos cristais de Ca(OH), (Mehta e Monteiro,
2014).

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), a durabilidade de pastas de cimento
Portland endurecidas pode ser comprometida devido a presenga de hidroxido de célcio
quando submetidas a ataques acidos e por sulfatos. Para melhorar a resisténcia dessas
pastas frente a esses ataques quimicos, uma das recomendagdes € a substituicdo parcial
de cimento por pozolanas. Além disso, a utilizagdo das pozolanas ¢ uma alternativa
adotada para mitigar a emissdo de CO; para a atmosfera. Durante o processo de
clinquerizagdo, a quantidade de CO; emitida para a atmosfera ¢ grande, pois cerca de
um quilograma de clinquer gera aproximadamente um quilograma de CO,. Dessa
forma, ao substituir parte do clinquer ou do cimento por pozolanas € possivel reduzir a
emissdo dos gases intensificadores do efeito estufa (Ollivier e Vichot, 2014).
Atualmente, existe no comércio nacional o cimento Portland pozolanico (CP IV), que

apresenta teores entre 15 e 30% de pozolana em sua constitui¢ao.



2.2 As Pozolanas

O termo pozolana foi utilizado pela primeira vez na Itilia para descrever uma
cinza vulcanica encontrada em Pozzuoli, uma vila perto de Néapoles. Na época, foi
possivel observar que essa cinza natural tinha as mesmas caracteristicas que outra cinza
vulcanica usada para fazer pastas em 1500 a.C. na Grécia. O que indica que as

pozolanas sao utilizadas ha bastante tempo (Malhotra e Mehta, 2004).

As pozolanas sdo materiais silicosos ou silico-aluminosos que, ao serem
finamente moidos, reagem com o hidroxido de calcio na presenga de dgua produzindo
compostos cimentantes (Malhotra e Metha, 2004). Os materiais pozolanicos apresentam
uma baixa concentracao de 6xido de calcio e, por essa razdo, sdo pouco soluveis em
agua. Entretanto, quando a silica se dissolve em uma solugdo rica em hidroxido de
calcio ocorre a precipitagdo dos silicatos de calcio hidratados; essa rea¢dao recebe o

nome de reag¢ao pozolanica (Ollivier e Vichot, 2014) e esta apresentada na Equacao 9.

S+CH+H->C—S—H )

A utilizagdo das pozolanas promove uma densifica¢do da matriz cimenticia,
contribuindo para aumentar a resisténcia e a durabilidade dos concretos por meio dos
efeitos fisico-quimicos. Existem trés efeitos fisicos principais. O primeiro € o efeito de
dilui¢do que ocorre por consequéncia direta da substitui¢do de cimento por pozolanas e
que resulta em uma diminui¢do da quantidade de cimento e aumenta a relacdo agua-
cimento efetiva (Lawrence et al., 2003). O efeito da nucleacao heterogénea ¢ o segundo
efeito fisico e leva a uma ativagdo quimica das reagdes de hidratacdo pela inclusdo da
pozolanas. Segundo Lawrence et al. (2003), as particulas menores, que apresentam uma
alta superficie especifica, irdo nuclear em torno das particulas de cimento (maiores e
com uma menor superficie especifica), atuando com sitios de deposi¢ao de hidratos. O
terceiro e ultimo efeito fisico relacionado ao uso de pozolanas ¢ o efeito filler, que
consiste na agdo de graos menores da pozolanas refinarem a rede porosa do concreto

(Scrivener et al., 2015).

O efeito quimico ocorre em decorréncia das reagdes pozolanicas que, ao
consumirem o hidréxido de célcio disponivel, produzem silicatos de célcio hidratados,

contribuindo para ganhos mecanicos e de durabilidade (Mehta e Monteiro, 2014).



Historicamente, a cinza volante e a silica ativa sdo as pozolanas mais utilizadas
em todo o mundo. Enquanto a cinza volante ¢ obtida pela queima de carvao mineral, a
silica ativa ¢ obtida durante a produgdo de ferro-silicio. De acordo com Malhotra e
Mehta (2004), essas pozolanas tém sido gradativamente substituidas por pozolanas
naturais e argilas calcinadas. As mudangas dos processos de geragdo de energia e,
sobretudo, a mitigacdo do impacto ambiental pela reintroducdo no ciclo da cadeia
produtiva de materiais que seriam descartados, contribuiram para que surgissem estudos
sobre o emprego das cinzas da casca de arroz e de bagaco da cana de agucar como
pozolanas. Nestes casos, o elevado teor de silica presente na composicao quimica das

cinzas viabiliza o uso como pozolana.

2.3 A Cinza da Casca de Arroz

O arroz ¢ uma planta da familia das gramineas e ¢ constituido por vinte espécies,
sendo a Oryza sativa a mais cultivada (Juliano, 1993). E um dos produtos de maior
importancia para a economia de muitos paises em desenvolvimento e faz parte da dieta
basica de 2,4 bilhdes de pessoas. Dessa forma, o arroz desempenha um papel estratégico
tanto em nivel econdmico quanto social. E uma planta capaz de se adaptar a diferentes
condi¢des de solo e clima, e por isso, ¢ cultivada e consumida em todos os continentes
(EMBRAPA, 2017). De acordo com Pereira (2002), ¢ impossivel determinar com
exatiddo o inicio do cultivo do arroz e, além disso, a sua importancia ¢ marcante para a
histéria da propria sociedade. EMBRAPA (2017) cita a importancia do arroz para
algumas culturas. Por exemplo, na cultura arabe a origem do arroz esté atribuida a uma
gota de suor de Maomé. Na India, durante os funerais era comum alimentar corvos com
arroz para transmitir paz a alma de um ente falecido. Os siameses “ofereciam” arroz
para as arvores antes de derruba-las em forma de respeito e os malaios faziam grandes
festas durante as colheitas do arroz para celebrar o acontecimento. Alguns historiados e
cientistas apontam que o arroz era cultivado por volta do ano 3.000 a.C. no sudeste da

Asia e na Africa Ocidental (EMBRAPA, 2017).

No Brasil, esse cereal foi trazido pela frota de Pedro Alvares Cabral, porém o seu
cultivo s foi relatado ap6s 1530. A cultura do arroz se espalhou por todo o litoral, mas
sempre em pequenas lavouras de subsisténcia. A primeira lavoura empresarial irrigada

surgiu em Pelotas, no Rio Grande do Sul, em 1904. Atualmente o arroz ¢ plantado em



todas as regides brasileiras, merecendo destaque o Rio Grande do Sul, Mato Grosso,

Santa Catarina, Maranhdo e Para (CONAB, 2015).

No ponto de vista de produgdo, de acordo com o ultimo levantamento da
Companhia Nacional de Abastecimento realizado em 2016, foram produzidos cerca de
10 milhoes de toneladas de arroz (CONAB, 2016). O arroz passa por um processo de
classificagdo apos a colheita, que o divide em dois grupos. O primeiro € o arroz com
casca, que ¢ um produto que ndo passa por nenhum preparo industrial ou processo
tecnologico; o segundo grupo ¢ o arroz beneficiado, onde o arroz passa por algum

processo para ficar desprovido da casca (CONAB, 2015).

Apobs a produgdo do arroz sem casca sdo gerados trés subprodutos: os graos
fragmentados, o farelo e a casca de arroz. Os graos fragmentos sdo utilizados pela
industria cervejeira e para a produ¢do de farinha de arroz, racdo animal e leite de arroz.
O farelo ¢ utilizado na producdo de alimento animal, na industria de cosméticos e
farmacéuticos. A casca, por sua vez, ¢ um subproduto de baixo valor nutritivo e é
utilizado em processos de cogeragdo de energia (Cordeiro, 2006). Estima-se que 3
toneladas de casca de arroz sejam capazes de gerar IMWh. Atualmente, no Rio Grande
do Sul sdo gerados em média 8 MWh a partir da queima da casca de arroz. Dada a
oferta de matéria-prima, o potencial de geracao poderia ser ainda maior, em torno de

250 MWh (Planeta Arroz, 2006).

A cinza da casca de arroz ¢ gerada apds a queima da casa de arroz. De acordo com
Mehta (1977), a cinza da casca do arroz contém um alto teor de silica altamente reativa
na presenca de hidréxido de calcio, o que faz dela um aditivo mineral em potencial.
Além disso, os concretos produzidos com cinza da casca de arroz apresentam alta
resisténcia inicial, durabilidade superior em longo prazo e uma maior resisténcia final
quando comparados a concretos de cimento Portland comum (Cordeiro et al., 2008;

Habeeb e Mahmud, 2010; Chanu e Devi, 2013; Fapohunda et al., 2017).

Do ponto de vista morfoldgico, a casca de arroz ¢ um material fibroso que apos a
queima, na forma de cinza, apresenta alta porosidade (James e Subba Rao, 1986).
Chanu e Devi (2013), afirmam que a cinza da casca de arroz, por conter entre 85 e 90%
de silica na sua composi¢do, pode atuar como uma alternativa mais econdmica para

substituir a silica ativa na producao de concretos de alta resisténcia.
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Diversos estudos apontam que a reatividade da cinza da casca de arroz estéd
intimamente ligada as suas condi¢des de queima e moagem. No que diz respeito a
temperatura de queima, Ibrahim e El-Hemaly (1979) concluiram que quando a casca de
arroz ¢ queimada em temperaturas at¢ 800°C ndo sdo observadas transformagdes das
fases amorfas da silica em fases cristalinas porém, o mesmo nao foi observado em
temperaturas acima de 900°C. Os autores também verificaram que o inicio do processo
de nucleacdo, com pequenas formacgdes de cristobalita, foi observado quando a
temperatura de queima atingiu 900°C. Além disso, a formacdo de cristobalita ficou

ainda mais pronunciada em temperaturas acima de 1000°C.

James e Subba Rao (1986) também constataram que a reatividade das cinzas da
casca de arroz estd fortemente ligada a temperatura em que a casca de arroz ¢ queimada.
No estudo desenvolvido pelos pesquisadores, as cinzas da casca de arroz foram
queimadas em temperaturas de 400, 500, 600, 700, 800 ¢ 900°C e, foi observado que,
temperaturas de queima acima de 500°C foram mais eficientes para produzir cinzas
livres de impurezas e mais reativas. De acordo com Salas et al. (1986), a silica
permanece amorfa em uma temperatura superior a 450°C e inferior a 700°C, em

periodos de residéncia entre 3 e 4 horas.

Cordeiro (2006) também observou que as queimas conduzidas a 900°C
promoveram a transformagdo de silica amorfa em cristobalita, e ainda, que o tempo de
residéncia foi um fator preponderante para a formagdo de picos mais acentuados deste

mineral.

Além de condicdes adequadas de queima, o tamanho, a forma e a textura das
particulas podem afetar diretamente as propriedades do concreto no estado fresco e
endurecido. A demanda de 4gua e a trabalhabilidade sdo fortemente influencias pela
distribuicdo granulométrica, empacotamento e textura da superficie da adi¢do mineral.
Enquanto que o desenvolvimento da resisténcia mecanica e a permeabilidade do
concreto com adigdo mineral sdo fortemente influenciados pelo tamanho das particulas

e pela superficie especifica do aditivo em questdo (Malhotra e Mehta, 2004).

Portanto, a obtengdo das condi¢des de moagem adequadas ¢ fundamental para

viabilizar o emprego da cinza da casca de arroz como pozolana. Em geral, o tamanho
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médio das particulas da cinza da casca de arroz varia entre 5 a 10 um e a sua superficie

especifica varia entre 20 e 50 m*/g (Zhang et al., 1996).

Al-Khalaf e Yousift (1984) observaram que, ao aumentar a temperatura de queima
da casca de arroz e submeter as cinzas obtidas ao mesmo procedimento de moagem,
redugdes ocorreram na superficie especifica da cinza da casca do arroz. Esses resultados

indicam que a temperatura de queima influencia na morfologia da cinza.

Em um estudo realizado por Cordeiro et al. (2009), a utilizagdo de condi¢des
especificas de moagem ultrafina possibilitou minimizar o efeito do carbono residual e
da cristobalita presentes na cinza da casca de arroz e, dessa forma, aumentou a
reatividade da cinza. Além disso, constatou-se que a cinza da casca do arroz apresenta

particulas porosas que justificam a sua alta superficie especifica.

Van et al. (2013) constataram que quando a cinza da casca de arroz é produzida
em condi¢des controladas de queima ¢ possivel gerar cinzas com mesoporos. Essa
estrutura morfologica das cinzas da casca do arroz pode colapsar em decorréncia das
condi¢des de moagem adotadas e, dessa forma, reduzir a sua superficie especifica. Ao
comparar pastas com silica ativa com pastas com cinza da casca de arroz, notou-se que
para atingir valores de resisténcia a compressao iguais aos obtidos para pasta produzidas
com silica ativa, as particulas de cinza da casca de arroz deveriam apresentar tamanho

médio igual a 7,4 um.

Do ponto de vista morfologico, quando a cinza da casca de arroz ¢ comparada a
silica ativa, a existéncia da rede de mesoporos da primeira pode aumentar a sua
atividade pozolanica. Isso ocorre porque os mesoporos aumentam a superficie
especifica da cinza da casca do arroz e, consequentemente, aumenta a atividade

pozolanica (Van et al., 2014)

A estrutura morfologica da cinza da casca de arroz ¢ composta de mesoporos, que
sdo capazes de absorver uma quantidade maior de 4gua, e atuam no mecanismo de
hidratag@o da pasta de cimento Portland produzida com esse aditivo mineral. De acordo
com Van et al. (2010b), essa agua absorvida nos poros ¢ liberada progressivamente
dentro da pasta, funcionando como um agente de cura interna. Materiais com a
caracteristica de agente de cura interna atuam como verdadeiros reservatorios de agua

porque incorporam agua em seu interior e a liberam aos poucos durante a hidratagdo do
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cimento. A argila expandida e os polimeros superabsorventes sdo exemplos desses
materiais e sao utilizados para reduzir o fendmeno da retragdo autdégena em concretos de

alto desempenho (Mehta e Monteiro, 2014).

24 O Concreto de Alto Desempenho

Segundo relatos historicos, os romanos foram os primeiros a utilizar concreto
como material de constru¢do. Os antigos romanos utilizavam um cimento hidraulico,
que por ndo sofrer alteracdes quimicas pela exposi¢do a agua ao longo do tempo,
contribuiu para difundir o concreto como material de construgdo. Eles utilizaram uma
mistura de cimento hidraulico, cal e cinza vulcanica em constru¢des como o Coliseu
Romano (Figura 1-a) e o Pantedo (Figura 1-b). Em 1824, o cimento moderno foi
patenteado por Joseph Aspdin e recebeu o nome de cimento Portland (Neville e Brooks,

2010).

(b)

Figura 1: Coliseu Romano (a) (Historiazine, 2018); Panteao (b) (Janela Italia, 2018).

Visando atender novas demandas, avangos na tecnologia do concreto
possibilitaram o desenvolvimento de tipos especiais de concreto. Como destaque podem
ser citados o concreto projetado em 1966, o concreto auto adensavel em 1980 e o
concreto compactado a rodo em 1982 (Mehta e Monteiro, 2014). Em 1998, a ACI
definiu pela primeira vez o concreto de alto desempenho como um concreto que além de
apresentar alta resisténcia € capaz de atender requisitos de aplicagdo e desempenho

especificos (ACI Technical Activities Committee, 1999).

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), desde 1970 a utilizagdo de adigoes
minerais e aditivos redutores de agua proporcionou a obten¢do de concretos capazes de
atingir valores de resisténcia a compressao entre 40 e 120 MPa. Surgiam assim os

concretos de alta resisténcia e os concretos de alto desempenho, que sdo geralmente
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utilizados em estruturas como a do Taipei (Figura 2-a) ou do viaduto Milau (Figura 2-

b).

@) (b)

Figura 2: Taipei (a) (Cathaypacific, 2018), Viaduto Milau (b) (Megaengenharia, 2012).

E importante mencionar que o termo concreto de alta resisténcia nio é sindénimo
para concreto de alto desempenho. O termo concreto de alta resisténcia se refere apenas
a resisténcia a compressao em uma determinada idade. O termo de alto desempenho, no
entanto, se refere a um concreto capaz de atender a uma combinagdo entre desempenho
e requisitos de uniformidade que ndo pode ser atingida com uso de componentes nao
convencionais e praticas normais de mistura, lancamento e cura (ACI Technical

Activities Committee, 1999).

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), concretos de alto desempenho sio
produzidos para atender certas caracteristicas de aplicacdo e desempenho, como por
exemplo, auto adensamento sem segregacado, alta resisténcia nas primeiras idades ou

longa vida util em ambientes agressivos.

Concretos de alto desempenho, diferente dos concretos comuns, tendem a
apresentar uma alta retracdo autdégena. Quando restritas, as variacdes volumétricas, em
virtude da retragcdo autdogena, podem resultar em fissuras. Dessa forma, determinar com
exatiddo a tensdo e a deformacdo produzidas pelas variagdes volumétricas que t€m

origem por retragao autdgena ¢ extremamente importante (Yang et al., 2005).

2.5 A Retracdo Autogena

A retracdo autdgena ¢ definida como uma variagdo do volume sem perda de
umidade para o ambiente sendo, portanto, de natureza exclusivamente quimica (em

decorréncia das reagdes de hidratacdo do cimento Portland). Os concretos tradicionais
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de cimento Portland apresentam retracdo autdgena vista como insignificante, 0 mesmo
ndo ¢ observado com os concretos de alto desempenho. O uso de uma grande
diversidade de aditivos quimicos para reduzir o teor de agua e, assim, atingir valores de
resisténcia cada vez maiores, criou as condi¢des necessarias para que a retragdo

autogena se tornasse mais acentuada nessa classe de concreto (Holt, 2001).

r rol

A baixa relagdo agua-material cimenticio, que ¢ tipica de concretos de alto
desempenho e alta resisténcia, estd intimamente ligada a retracdo autégena. Durante o
processo de hidratacdo, a agua ¢ consumida desde os poros maiores até os mais
refinados e, dessa maneira, os concretos com baixa relagdo dgua-material cimenticio

tendem a apresentar uma autodessecagao maior (Sensale et al., 2008).

4

A autodessecagdo ¢ o fenomeno fisico-quimico observado durante a retragdo
autdgena e ocorre devido a reducdo da 4gua livre para as reagdes de hidratagdo, gerando
a formac¢do de meniscos capilares cuja tensdo superficial faz contrair a pasta (Nunes e
Figueiredo, 2007). De acordo com Yang et al. (2005), a pressdo negativa devido ao
processo de autodessecagdo ¢ influenciada pela umidade e pelo tamanho e distribui¢ao

dos poros.

Para diferenciar os fendomenos de retracdo autdégena e retragdo por secagem ¢
importante diferenciar a autodessecacdo da secagem propriamente dita. A
autodessecacgdo ocorre pelo consumo da dgua evaporavel pelas reacdes de hidratagdo,
enquanto a secagem ocorre pela perda de agua para o ambiente. A perda de umidade
para o meio € o fendmeno fisico que rege a retragdo por secagem e ndo tem natureza

quimica, como € o caso da retra¢do autdgena (Ollivier e Vichot, 2014).

A variagao do volume em decorréncia das reacdes de hidratacao tem inicio no
momento em que a agua ¢ adicionada ao cimento, entretanto essas variagdes
volumétricas se processam de forma diferente. De acordo com Mehta e Monteiro
(2014), no momento em que a agua ¢ adicionada ao cimento ocorre a dispersao dos
graos de cimento, o material se comporta como um fluido e ndo apresenta rigidez. Apos
alguns minutos comeca a ocorrer a solidificacdo da pasta de cimento, em virtude do
desenvolvimento das reacdes de hidratagdo. Essa variacdo do comportamento da pasta

de cimento Portland de suspensdo para solido recebe o nome de pega. O inicio da pega
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representa o tempo em que o concreto ndo apresenta trabalhabilidade, ou seja, ndo pode

ser langado e nem compactado.

Quando uma pasta de cimento se comporta como um fluido, a reducao de volume
externo ¢ chamada de contragdo Le Chatelier, que recebe esse nome porque foi Le
Chatelier o primeiro a estudar os meios para medir essa contragdo. Ele assumiu que esse
fenomeno ocorria devido a contragdo da pasta como um resultado das reacdes entre
cimento e agua, o que ocasiona uma redugdo do volume. A redugdo ¢ consequéncia do
menor volume dos compostos hidratados em comparagdao com o volume de cimento
anidro e 4gua somados. No inicio da hidratacdo os graos do cimento estdo isolados e
envoltos por uma fase liquida continua. A pressdo atmosférica faz com que a pasta de
cimento se adapte a forma do molde onde estd inserida. Como o material ainda se

comporta como um fluido, as varia¢des de volume nao geram fissuras (Holt, 2001).

A contragdo Le Chatelier, também conhecida como retragdo quimica, € um
primeiro estagio da deformacio volumétrica em decorréncia das reagdes quimicas. A
medida que as reagdes de hidratagdo vao ocorrendo ocorre um aumento do volume de
solidos e, em certo momento, ocorre a formagdo de um esqueleto solido, conhecido
como patamar de percolacdo. A partir desse momento o material se torna
suficientemente rigido e tem inicio o mecanismo de autodessecagdo e, por

consequéncia, a retragao autdgena (Silva, 2007).

A diferenga entre retracdo autdgena e retracdo quimica estd no conhecimento de
dois conceitos importantes: volume aparente e volume absoluto. De acordo com Boivin
et al. (1999), o volume aparente representa a soma dos volumes dos vazios, fases
liquidas e solidas. O segundo conceito ¢ definido como a soma das fases liquidas e
solidas. A redugdo do volume absoluto influéncia diretamente na redugdo do volume
aparente. A retragdo quimica ocorre pela reducdo do volume absoluto, enquanto a
retracdo autogena ocorre pela reducdo do volume aparente. Enquanto o material ¢
fluido, a pasta ndo apresenta rigidez e os vazios internos criados pela retracdo quimica
fazem com que a pasta retraia. Quando o primeiro caminho sélido ¢ formado e o
material se torna um so6lido, a rigidez faz com que as bolhas de ar comecem a nuclear

fazendo surgir os poros (Boivin et al., 1999).
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De acordo com Silva (2007), o termo patamar de percolagdo (ou tempo zero)
marca o inicio da retragdo autégena e ¢ definido como o intervalo de tempo apos a
adi¢dao de agua para que seja formada a primeira estrutura rigida na pasta de cimento
Portland. De acordo com Tazawa (1998), o inicio do tempo de pega marca o inicio da
retragcdo autdgena. Ao correlacionar varios estudos (Tazawa, 1998; Holt, 2005; Barcelo
et al., 2005; Silva, 2007; Wu et al., 2017) foi possivel concluir que o tempo de inicio de

pega e a formacao do patamar de percolagdo ocorrem em tempos muito préximos.

Varios fatores podem influenciar a retragdo autdogena, como por exemplo, a finura
dos graos de cimento, a presenca de agregados e o uso de adicdes minerais. De acordo
com Bullard ez al. (2011), quanto mais fino e maior for a superficie especifica dos graos
de cimento, menor sera a umidade interna e maior serd a retracdo autdgena. Justnes et
al. (1999) observaram que o aumento da finura e dos teores de C3;S e C3;A contribuiu
para o aumento da retragdo nas primeiras idades. Os autores explicam que cimentos
mais finos apresentam um periodo de dorméncia menor e sdo mais reativos e, desta
forma, contribuem para o aumento da retracdo autdogena. Tazawa e Miyazawa (1995)
observaram que para um cimento com finura Blaine igual a 5570 cm”/g a retragio

autdgena nas primeiras 24 horas foi igual a cerca de 1200 pe.

A presenca dos agregados também exerce influéncia na retracdo autdogena. Os
agregados funcionam como uma restricdo durante a retragdo porque na interface
agregado-pasta ¢ formada uma pressdo de sentido contrario ao encolhimento da pasta
(Wu et al., 2017). De acordo com Holt (2005), determinados concretos apresentaram
uma variacdo volumétrica de 37%, enquanto as pastas chegaram a variar 57%. A
diferenca observada foi justificada pelo efeito de restricdo que os agregados conferiram
ao sistema cimenticio. A utilizacdo de agregados leves também promove uma
diminuicdo da retracdo autogena. Entretanto, os agregados leves funcionam de uma
maneira diferente. Este tipo de agregado € poroso e pode absorver 4gua em seu interior
funcionando como um agente de cura interna capaz de reduzir a auto dessecagdao dos
concretos (Liu et al. 2017; Byard e Schindler, 2010). Zhutovshk et al. (2001)
observaram que agregados menores sdo mais eficientes para reduzir a retragdo autdogena.
De acordo com os autores, quanto menor ¢ o agregado, menor ¢ a distancia entre os
mesmos, facilitando a difusdo da agua absorvida nos poros dos agregados. Além dos
agregados leves, os polimeros superabsorventes também tem a capacidade de funcionar

como agente de cura interna. Em alguns casos, dependendo do volume de material
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utilizado, € possivel anular totalmente a retragao autogena (Song et al., 2016; Igarashi e
Watanabe, 2006; Liu et al., 2017). E importante mencionar que o uso destes dois
materiais esta relacionado a uma diminuicao da resisténcia (Igarashi e Watanabe, 2006;
Byard e Schindler, 2010). Sensale e Goncalves (2014) observaram que o aumento dos
teores de agregados leves e de polimeros superabsorventes causaram redugdes na
resisténcia a compressdo de todas as idades estudas. Byard e Schindler (2010)
registraram quedas de 13 a 19% nos valores de resisténcia a compressdo de concretos

com agregados leves em relacao a um concreto com agregados naturais.

Tazawa e Miyazawa (1995) observaram que o uso de diferentes teores de
superplastificante reduziu proporcionalmente a retracdo autégena; esse resultado foi
atribuido ao leve efeito que o uso do superplastificante gera nas reagdes de hidratagao.
Holt (2005) observou que para uma relagdo fixa de 4gua-material cimenticio igual a 0,3,
um concreto com 1% de superplastificante apresentou uma retracdo autogena 30%
maior que a observada para um concreto sem superplastificante. Esse aumento da
retracdo autdgena foi atribuido a melhora da dispersdo das particulas de cimento e
aumento da taxa de reagdo de hidratacdo na matriz cimenticia. Por outro lado, a baixa
retragdo autdgena dos concretos sem superplastificante ¢ justificada pela alta

heterogeneidade na matriz cimenticia.

De uma forma geral, o uso de adi¢cdes minerais causa um aumento na retracao
autdogena. A densificacdo refina os poros da matriz cimenticias que, por sua vez,
aumenta as tensdes capilares, o que ocasiona em uma maior autodessecacdo. Além
disso, o hidroxido de célcio tem um efeito similar aos agregados, ou seja, restringe a
retracdo. Desta forma, quando o hidroxido € consumido pelas pozolanas, além do
refinamento da matriz, ocorre a perda do “elemento restritor”. Por isso, concretos com

pozolanas apresentam uma maior retragao.

Em estudos realizados com silica ativa, Zhang et al. (2003) observaram que a
retracdo autdgena aumentou com a diminui¢do da relagdo dgua-material cimenticio e,
também, com o aumento dos teores de substitui¢do de cimento Portland por silica ativa.
Aos 98 dias, com uma relacdo dgua-material cimenticio de 0,35, foi observado uma
retragio autogena de 251 x 10 para concretos contento 10% de silica ativa. Foi
observado que cerca de 60% ou mais da retracdo autdgena aconteceu nas duas primeiras

semanas apds a moldagem. Yang et al. (2005) também observaram que o aumento da
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retracdo autdgena estd relacionado a diminui¢do da relacdo dgua-material cimenticio, e
que o aumento dos teores de substituicdo de cimento Portland por silica ativa gera
aumentos consideraveis de retracdo. Ao realizar testes em condi¢des nao seladas, os
autores puderam constatar que, em idades iniciais, a retracdo autogena corresponde a
70% da retragdo total observada em concretos com uma baixa relacdo agua-material
cimenticio. Para uma relagdo agua-material cimenticio maior que 0,35, por sua vez, a
retragdo por secagem demonstrou ser o fendmeno dominante na retragdo dos corpos de

prova.

Brooks e Megat Johari (2001) produziram concretos de alto desempenho com
substitui¢des de cimento Portland comum por metacaulinita em teores de 5, 10 e 20%.
Em idades iniciais (15 horas), observou-se que o uso de metacaulinita reduziu a retragdo
autdgena em relacdo ao concreto de referéncia (0% de substituicdo). Em longas idades
(200 dias), os autores concluiram que foi possivel reduzir a retragdo autdégena em 6% e
27% ao utilizarem teores de substitui¢do de 10% e 15%, respectivamente. Em outro
estudo, também utilizando metacaulinita, Gleize et al. (2007) produziram pastas com
teores de substituicdo de 5, 10, 15 ¢ 20% e também observaram diminui¢ao na retragao
autdégena para teores altos de substituicdo. Esse efeito foi atribuido a atividade

pozolanica da metacaulinita.

Outra adigdo mineral que tem seu uso relacionando a reducdo da retragdo
autégena ¢ a cinza volante. De acordo com Aitcin (2003), Tangtermisirikul (1999) e
Akkaya et al. (2007), o uso da cinza volante ¢ capaz de reduzir a retragdo autdogena.
Entretanto, quando a cinza volante apresenta particulas menores que o cimento ¢
observado um efeito contrario. Ou seja, quando particulas muito finas de cinza volante
sdo adicionadas a matriz cimenticia, observa-se um efeito similar ao efeito provocado
pela adi¢do de silica ativa. Mehta (2004) observou que concretos com mais de 50% (em
substitui¢do) de cinza volante apresentaram uma maior estabilidade dimensional e uma

menor retracdo autogena.

Em alguns casos, quando se deseja produzir concretos de alto desempenho sdo
utilizadas mais de uma adi¢ao mineral. Por isso, Zhao et al. (2017) estudaram o efeito
combinado da cinza volante e da escoria granular de alto forno na retragdo autdgena.
Foram utilizados teores de substituigdo de 30, 40 e 50%, com relagdo cinza

volante/escoria de alto forno de 1:2, 2:3 e 1:1. Os autores observaram que, em relagao
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ao concreto sem adi¢do mineral, todos os concretos contendo as adi¢cOes minerais
apresentam retracdo autdgena superior € que quanto maior era o teor de cinza volante
menor era a retracao autdogena. Esse resultado foi atribuido ao fato de que as particulas
de cinza volante apresentam um formato esférico, incapaz de absorver agua
contribuindo para mais agua livre disponivel. A segunda suposicao estd no fato de que a
cinza volante apresenta teor mais elevado de SO3; o que contribui na maior produgao de
etringita que, por ser expansiva, compensa a retracdo autégena. A terceira e tltima razao
esta no efeito mais lento das reagdes pozolanicas da cinza volante. Por outro lado, a
presenca da escoria de alto forno acelera as reacdes de hidratacao, densificando a matriz
cimenticia, o que causa aumento da retragdo autdégena. Hu er al. (2017) também
observaram a diminui¢do da retracdo autdgena com o aumento do teor de cinza volante

em um sistema ternario de cimento Portland-cinza volante-escoria de alto forno.

Observa-se na literatura que o uso da escoria granular de alto forno para produzir
concretos de alto desempenho gera um aumento na retragdo autégena em relagdo a um
concreto de referéncia. Lee et al. (2006) constaram que os concretos com 30 ¢ 50% de
escoria granular de alto forno e relacdo agua-material cimenticio entre 0,27 e 0,42
apresentaram retracao autdogena superior em comparagdo com um concreto sem adigao.
Uma maior retracdo quimica € um maior refinamento da estrutura porosa dos concretos

com escoria foram as razdes apontadas pelos autores para justificar tal fenomeno.

Estudos sobre o uso da cinza da casca de arroz no controle da retragdo autdégena
ainda sdo insuficientes. O que se sabe até agora ¢ que somente a agua presente nos
poros maiores sera liberada ao longo de idades avancadas, especialmente acima de 28
dias, quando a umidade relativa corresponde a 78% (Nguyen et al., 2011). Sensale et al.
(2008) observaram que substituicdes de cimento Portland por uma cinza da casca de
arroz em proporcdes de 5% e 10% foram eficientes para reduzir a retragdo autdgena em
pastas. Os autores atribuem essa redugdo a estrutura celular da cinza da casca de arroz,
que funciona como um reservatorio interno de agua. A cinza da casca de arroz utilizada

apresentava Dsg igual a 8§ um.

Van et al. (2010) observaram que concretos com cinza da casca de arroz
apresentaram uma menor retracdo autdgena que concretos com silica ativa. Os autores
explicaram que a agua retida no interior dos poros da cinza da casca de arroz ¢ liberada

e, dessa maneira, a cinza funciona como um agente de cura interna. Os autores
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observaram que houve um aumento da retragdo autégena com a diminui¢ao do Dsy das

cinzas da casca de arroz utilizadas.
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Capitulo 3. Programa Experimental

As etapas do programa experimental estabelecido para avaliagdo da retracdo

autégena dos concretos de alto desempenho sdo apresentadas na Figura 3.

Estudo da retracdo autogena
de Concretos de Alto
Desempenho produzidos
com cinza da casca de arroz

Influéncia do tamanho e do Influéncia do teor de
teor de substitui¢do da cinza carbono residual das cinzas
da casca de arroz da casca de arroz

Figura 3: Etapas do programa experimental utilizado.

A primeira etapa teve como objetivo principal compreender como diferentes
tamanhos de particulas e diferentes teores de substituicdo influenciaram a retracdo
autégena de concretos de alto desempenho produzidos com cinza da casca de arroz,
tendo como referéncia dois concretos distintos: um concreto sem adicdo e um concreto

com silica ativa.

A silica ativa foi utilizada por ser uma adicdo mineral comumente empregada
quando se deseja produzir concretos de alto desempenho. Além disso, a cinza da casca
de arroz ¢ apontada como uma alternativa para substituir a silica ativa quando se deseja

produzir concretos de alto desempenho (Mehta e Monteiro, 2014).

Sob o ponto de vista morfologico, a cinza da casca de arroz e a silica ativa sdo
completamente distintas. Enquanto a cinza da casca de arroz apresenta uma estrutura
porosa capaz de reter e liberar 4gua a medida que as reacdes de hidratagdo ocorrem, a
silica ativa apresenta uma morfologia esférica e ndo porosa. Por isso, ao comparar a

retracdo autdgena de um concreto com silica ativa com um concreto com cinza da casca
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de arroz seria possivel avaliar o efeito da inclusdo de um material com capacidade de
funcionar como agente de cura interna, ¢ que sob o ponto de vista pozolanico

apresentam desempenhos similares.

Para avaliar o efeito do tamanho das particulas e o teor de substituicdo, o
planejamento experimental dos concretos com cinza da casca de arroz foi realizado na
forma de analise fatorial do tipo 2* com um ponto central. Em relagio ao efeito do
tamanho das particulas, foi utilizado como pardmetro o tamanho caracteristico Dsy do
cimento utilizado nesse trabalho. Sendo assim, cinzas da casca do arroz com tamanho
Dsp maior, igual e menor que o Dsy do cimento foram obtidas. Sabendo que a resisténcia
a compressdo influéncia nos resultados de retragdo autdgena, teores de substitui¢do
tipicos de concretos de alto desempenho foram escolhidos. Neste ponto, tomou-se o
cuidado na escolha de um teor maximo de 12% para que grandes alteragdes na
resisténcia nao fossem observadas. A inten¢ao foi obter concretos de uma mesma classe

de resisténcia, o que incluia também os concretos sem adi¢ao e com silica ativa.

O programa Statistica 10 foi utilizado para realizar a andlise fatorial dos
resultados de retragdo autdgena e de resisténcia a compressdo, nas idades de 3, 7, 28 e
91 dias. A analise fatorial apresentou como variareis os valores de Dsy da cinza e os
teores de substituicdo de cimento nos concretos. Uma Analise de Variancia (One Way —
ANOVA) foi realizada para comparar os resultados de resisténcia a compressao dos
concretos com cinza da casca de arroz com os resultados dos dois concretos de
referéncia. Essa andlise possibilitou verificar se os resultados de resisténcia a
compressao encontrados para as quatro idades ensaiadas apresentavam diferengas
significativas entre si. Quando diferencas significativas foram encontradas, o teste de
Tukey foi realizado. O teste de Tukey realiza comparagdes multiplas dos resultados e
permite indicar quais resultados apresentam diferengas significativas entre si e quais nao

apresentam. Nas analises foi utilizado um nivel de significancia igual a 5%.

No caso da retragdo autdgena, a interpretacao da andlise fatorial foi importante
porque permitiu determinar o teor de substituicdo e o Dsy que juntos proporcionaram
uma maior mitiga¢do da retragdo autégena. Com esse resultado foi possivel comparar o
desempenho do concreto com cinza da casca de arroz com o desempenho dos dois
concretos de referéncia e, assim, avaliar o efeito da cinza da casca de arroz na retracao

autogena de concretos de alto desempenho. Para realizar essa verificacdo foi realizada
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uma Analise de Variancia (One Way — ANOVA) utilizando o programa Origin Pro 8.
Para essa analise foram fornecidos ao programa os valores de retragdo autégena dos 3

corpos de prova moldados para cada uma das misturas.

Para melhor compreender os resultados obtidos, além do estudo de hidratacao,
foram realizados também os ensaios de porosimetria por intrusao de mercurio e de
umidade relativa interna. Além disso, estudos de hidratacdo em pastas por analise

térmica, calorimetria isotérmica e retragdo quimica foram realizados.

Na segunda etapa avaliou-se como diferentes teores de carbono residual presente
na cinza da casca de arroz poderiam afetar na retragdo autdogena de concretos de alto
desempenho. Esse estudo se justifica porque as cinzas da casca de arroz sdo, em geral,
produzidas de forma ndo controlada, o que influéncia no teor de carbono presente. A
presenca de carbono nas cinzas ¢ capaz de influenciar na sua reatividade e nas
propriedades mecanicas e reoldgicas. Por isso, deseja-se investigar se o carbono
influéncia também a retracdo autdégena dos concretos. Também foram realizados ensaios

de resisténcia a compressdo e estudo de hidratagdo em pastas (por calorimetria

isotérmica e termogravimetria).

Para avaliar a influéncia do teor de carbono presente nas cinzas da casca de arroz
nos resultados de resisténcia a compressao e de retracdo autdogena foi realizada uma
analise estatistica para cada uma das idades estudas levando em consideracdo o

resultado de todos os corpos de prova moldados.

3.1 Materiais Utilizados

Para o presente estudo foram utilizados: cinza da casca de arroz, cimento Portland
de alta resisténcia inicial, silica ativa, agregados mitdo e graado, aditivo

superplastificante e agua.

3.1.1 A Cinza da Casca de Arroz

A cinza da casca de arroz foi obtida junto a Industria de Beneficiamento de Arroz
Urbano Agroindustrial, sediada no municipio de Jaragu4d do Sul, em Santa Catarina. A
cinza apresentava uma colora¢ao bem escura indicando a presenca de grande quantidade
de carbono residual, o que foi confirmado no ensaio de perda ao fogo (NBR 5743 -

1989). Com o objetivo de reduzir o teor de compostos orginicos do material foi
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realizado uma requeima. A cinza obtida da requeima, que apresentou baixo teor de
carbono e boa pozolanicidade foi utilizada Para a etapa do estudo em que se deseja

avaliar a influéncia do Ds( das particulas e o teor de substituicao.

Na segunda etapa da pesquisa, que investigou a influéncia do teor de carbono na
retragdo autdogena de concretos de alto desempenho, foram definidos os teores de 0,53, 6
e 12%. O primeiro teor representa um teor muito baixo de carbono. O teor de 6% foi
escolhido por ser o limite maximo admitido pela NBR 12653 (1992) para perda ao fogo
de pozolanas comerciais. O teor de 12%, por sua vez, representa o valor extremo
superior para essa analise, sendo possivel observar com clareza o efeito do aumento do

carbono residual das cinzas da casca de arroz na retragdo autdgena.

3.1.2 O Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial

O cimento Portland de alta resisténcia inicial (CP V ARI - Holcim) foi
proveniente de um mesmo lote de produg@o. O CP V-ARI ¢ o tipo de cimento mais fino
dentre os produzidos no Brasil. Conforme apresentado na revisdo bibliografica, os
cimentos mais finos tendem a apresentar uma retragdo autdogena mais elevada, o que

justificou a escolha pelo CP V na presente pesquisa.

A Tabela 2 apresenta a composi¢do de oOxidos de cimento realizada no
equipamento Shimadzu EDX-720. As principais caracteristicas fisicas do cimento estdo
apresentadas na Tabela 3. O ensaio de compacidade por demanda d’agua foi realizado
com os procedimentos sugeridos por De Larrard (1999), que estdo descritos
detalhadamente no item 4.1.9 Compacidade Experimental. Os resultados foram

expressos como a média de quatro ensaios.
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Tabela 2: Composicao do cimento Portland CP V ARI.

Oxidos Teor (%)
CaO 67,25
SiO, 15,25
ALO; 4,64
SO; 4,00
Fe,0; 3,39
K,O 0,98
MnO 0,13
ZnO 0,01

Perda ao fogo 4,35

Tabela 3: Propriedades fisicas do cimento Portland CP V ARI.

Propriedades fisicas

Massa especifica 3,17 g/em®
Compacidade 0,54
Superficie especifica Blaine (m*/kg) 49980

A Figura 4 apresenta a curva granulométrica e a Tabela 4 os valores de Do, Dsp €

Doo.
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Tamanho da particula (um)
Figura 4: Curva granulométrica do cimento Portland V.
Tabela 4: Dy, D5y € Dyy do cimento Portland V.
D o (um) D 50 (um) D g9 (um)
2,67 12,81 34,57

3.1.3 A Silica Ativa

A silica ativa utilizada foi da marca Silmix de um mesmo lote de produgdo. De

acordo com Malhotra e Metha (2014), o teor 6timo de substituicdo de cimento Portland
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por silica ativa varia entre 7% e 10%, podendo, em algumas situagdes especiais, chegar
a 15%. De acordo Aitcin (1998), o teor 6timo pode variar de 8% a 10% da massa de
cimento. Por isso, para esse trabalho, o teor de substituicdo de cimento Portland por

silica ativa foi fixado em 8%.

A Tabela 5 apresenta a composi¢do quimica de 6xidos realizada no equipamento

Shimadzu EDX-720 e a massa especifica da silica ativa.

Tabela 5: Composicao de 6xidos e massa especifica da silica ativa.

Composto (%) Silica Ativa
SiO, 96,49
SO; 1,98
K,O 0,95
CaO 0,56
ZnO 0,03
MnO 0,03
Perda ao fogo 0,06
Massa especifica 2,37 g/em’

Visualmente notou-se que a silica ativa apresentava grdos aglomerados, como
mostrado na Figura 5. O ensaio de granulometria a laser indicou um D5 igual a 37,3 pm
para a silica. Por esse motivo, com o objetivo de desaglomerar os graos de silica ativa

foi realizado um procedimento de dilui¢do da silica em 4gua no misturador Chandler.

Figura 5: Graos de silica aglomerados.

Foram utilizadas 100 g de silica para cada 300 g de 4gua. O primeiro teste foi
realizado com o misturador operando na velocidade de 4000 RPM durante um tempo
total de mistura de 3 minutos. Imediatamente apés a diluicdo foi realizada a

granulometria da suspensdo e observou-se uma reducdo consideravel do valor do Dsy.
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Na sequéncia, esse procedimento foi repetido para a velocidade de 12000 RPM para os
tempos de 3 minutos e 5 minutos. Para avaliar a eficiéncia desses procedimentos foram

realizados ensaios de granulometria a laser.

A Figura 6 apresenta as curvas granulométricas da silica ativa submetida aos trés
procedimentos de diluicao apresentados que receberam a seguinte nomenclatura S. A 2,
S. A3, S. A 4 na sequéncia em que foram realizados conforme descri¢do do item 4.2.4.
A silica ativa que ndo foi submetida a nenhum procedimento de dilui¢do recebeu o
nome de S. A 1. A Tabela 6 apresenta os valores de Djg, D5y € Doy obtidos para os

procedimentos de dilui¢ao utilizados.
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Figura 6: Curvas granulométricas da silica ativa antes e apos os procedimentos de diluicao.

Tabela 6: Distribuicio granulométrica da silica ativa antes e apés os procedimentos de diluicdo.

Amostra D 1y (pm) D 59 (pm) D ¢ (m)
S.A1 5,37 37,33 180,48
S.A2 2,73 25,95 175,53
S.A3 1,44 13,13 77,81
S.A4 1,03 10,55 54,49

Observou-se que o procedimento 3 desaglomerou bem as particulas de silica ativa,
por isso, foi utilizado ao longo dessa dissertacdo de mestrado. A Figura 7 apresenta uma
imagem de microscopia obtida para a silica ativa apos a realizagdo do procedimento.
Para realizar as imagens, uma pequena amostra da silica diluida foi mantida em estufa a
60°C por 24 horas, até completa evaporagdo da agua. Em seguida, a amostra foi

metalizada com ouro.
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Figura 7: Imagem de microscopia eletronica de varredura da silica ativa.

A imagem de microscopia eletronica de varredura indicou que o procedimento
adotado ndo danificou a estrutura morfoldgica da silica ativa, pois foi observado que as

particulas esféricas da silica ativa se mantiveram intactas.

A Figura 8 apresenta o difratograma de raios X (DRX) da silica ativa utilizada
nessa dissertacdo. Conforme esperado, o material apresenta um grande halo amorfo de

silica.

1200
1000 |
800 |

600 |

Intensidade

400 |

200

0
0 10 20 30 40 50 60 70 80

Angulo 260 ()
Figura 8: DRX da silica ativa.
A Figura 9 apresenta a curva de variacdo de condutividade elétrica em funcdo do
tempo. A média de dois ensaios indicou que a silica ativa utilizada foi classificada como
de média pozolanicidade por apresentar variacdo de condutividade elétrica apos 2

minutos de ensaio igual a 0,56 mS/cm.
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Figura 9: Variacio de condutividade elétrica ap6s 2 minutos de ensaio.

3.1.4 Os Agregados Naturais
Para produzir os concretos foram utilizados agregados naturais oriundos do
comércio da regido metropolitana da cidade do Rio de Janeiro. Uma areia natural

quartzosa de leito do rio e uma brita zero granitica foram utilizadas. A Figura 10

apresenta suas curvas granulomeétricas.
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Figura 10: Curvas granulométricas da brita 0 e areia natural.

Na Tabela 7 e na Tabela 8 sao observadas as caracteristicas granulométricas da

brita 0 e da areia, respectivamente.
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Tabela 7: Caracteristica granulométrica da brita 0.

Abertura da peneira (mm) Percentual retido
6,3 44,05
4,75 26,78
2,36 17,47
1,18 3,81
0,6 2,35
0,3 1,60
0,15 1,29
Fundo 2,65
Moédulo de finura 5,83

Tabela 8: Caracteristica granulométrica da areia natural.

Abertura da peneira (mm) Percentual retido
4,75 0,47
2,36 3,99
1,18 13,77
0,6 31,54
0,3 28,12
0,15 17,27
Fundo 4,84
Moédulo de finura 2,46

A Tabela 9 e a Tabela 10 apresentam as caracteristicas fisicas da areia e da brita

respectivamente.
Tabela 9: Propriedades fisicas da areia.
Propriedades fisicas
Compacidade 0,674
Massa especifica 2,52 g/em’
Absorcao 0,55%
Tabela 10: Propriedades fisicas da brita 0.
Propriedades fisicas
Compacidade 0,573
Massa especifica 2,61 g/em’
Absorcao 1,22%
Abrasao Los Angeles 39,27%
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3.1.5 O Superplastificante

Neste estudo foi utilizado um aditivo superplastificante Glenium 51 (Basf), que ¢
um aditivo de terceira geragdo com base em cadeia de éter carboxilico modificado. A

Tabela 11 apresenta as principais caracteristicas fisicas do aditivo apresentadas pelo

fabricante.

Tabela 11: Propriedades fisicas do superplastificante.

Propriedades fisicas

Massa especifica (kg/m’) 1,210
Teor de sélidos 31,52%
Ph 6,2

A Figura 11 apresenta o resultado de compatibilidade e o ponto de saturagcdo do
superplastificante Glenium 51 com o cimento Portland ARI. Foi observado que os
materiais s30 compativeis entre si até 30 minutos, pois a curvas estdo proximas uma das
outras, ¢ que o ponto de saturacdo da dosagem ¢ de 0,30% de sdlidos do dispersante em
relagdo a massa de cimento. A ndo compatibilidade entre os dois materiais apés uma
hora de contato ndo foi um problema para esse estudo porque entre o tempo de mistura e

a moldagem dos corpos de prova foi realizado em um tempo inferior a 15 minutos.
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Figura 11: Ponto de saturacio e compatibilidade.

3.1.6 AAgua

A agua utilizada para produzir os concretos foi proveniente do sistema de
abastecimento da cidade do Rio de Janeiro. A relacdo agua-material cimenticio ¢ um
parametro importante para avaliar a retracdo autdgena, e¢ também a resisténcia a

compressdo. Por isso, uma relacdo fixa foi estabelecida para todos os concretos.
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3.2 Dosagem dos Concretos Utilizando o Modelo de
Empacotamento Compressivel

Nesse trabalho, os concretos de alto desempenho foram dosados baseados no
Modelo de Empacotamento Compressivel (De Larrard, 1999) com o auxilio do
programa computacional Betonlab Pro 2. O Betonlab foi desenvolvido pelo Laboratoire
Central dés Ponts et Chaussées (LCPC) e € capaz de simular diferentes composi¢des de
misturas que, apos otimizagao, fornecem a propor¢do mais adequada de materiais para

atender as propriedades mecanicas desejadas.

Para utilizar o Betonlab Pro 2 e realizar a otimizag¢ao da dosagem sdo necessarias
trés etapas. A primeira etapa consiste na criagdo de um banco de dados com as
propriedades de todos os materiais que serdo utilizados na dosagem e na calibracdo dos
parametros “p” e “q”. A etapa seguinte consiste em definir a propor¢do dos agregados
utilizados, o consumo de agua e cimento e¢ o teor de superplastificante que sera
utilizado. O programa calcula a primeira composigdo de materiais em kg/m’ de concreto
e as suas propriedades, como por exemplo, a resisténcia a compressao, abatimento e
compacidade do esqueleto granular. Na terceira etapa € possivel realizar otimizagdes na

mistura, como por exemplo, ajustar o esqueleto granular para se obter uma maior

compacidade ou ainda adequar a resisténcia a compressao para uma idade desejada.

Os concretos dessa dissertagdo sdo de alto desempenho e foram dosados para
atingir resisténcia a compressao aos 28 dias em torno de 65 MPa (= 5 MPa). A seguir

sera detalhado o passo a passo na dosagem desses concretos.

3.2.1 Resisténcia do Cimento Portland CP V ARI

A resisténcia a compressao do cimento Portland ¢ uma informacao requerida pelo
programa Betonlab Pro 2 durante a criacdo do banco de dados. Para a sua determinagao
foi utilizada a NBR 7215 (1996). A Tabela 12 apresenta os valores obtidos para a

resisténcia a compressao do cimento Portland V.
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Tabela 12: Resisténcia do cimento Portland para as idades de 1, 3, 7, 28 e 90 dias.

Idade Resisténcia a compressao
1 dia 24,3 MPa

3 dias 32,7 MPa

7 dias 35,4 MPa

28 dias 41,7 MPa

3.2.2 Criagdo do Banco de Dados

A criagdo do banco de dados ¢ um processo simples onde sdo fornecidas
informacdes sobre a caracterizagao experimental dos materiais que serdo utilizados na
dosagem. Para os agregados sdo fornecidas os valores de: massa especifica, porosidade
e absor¢do de agua, granulometria, compacidade e parametros “p” e “q”. Os materiais
cimenttantes utilizados também s3o cadastrados no banco de dados com as seguintes
propriedades: massa especifica, granulometria, compacidade, composicdo de Bogue e
resisténcia a compressao, os dois ultimos se aplicam somente para o cimento. Em

relacdo ao superplastificante sdo fornecidas os valores de massa especifica, dosagem de

saturacao e teor de solidos.

3.2.3 Calibragdo dos Pardametros “p” e “q”

O modelo do empacotamento compressivel prevé a utilizacdo de dois parametros:

669 [YPt] (Y34

p” e “q”. O coeficiente “p” diz respeito a aderéncia desenvolvida entre a pasta de

cimento Portland com o agregado e por esse motivo € extremamente sensivel as

[P

variagdes de textura do agregado. O coeficiente “q” por sua vez estd relacionado a
resisténcia intrinseca do agregado, que pode limitar a resisténcia do concreto (De
Larrard, 1999). A Equagdo 13 e a Equagdo 14 apresentam os célculos para obter os

€C_ % [P

parametros “p” e “q”, respectivamente.

p=f——— (13)
oM (e i)
4= 5 (14)
Onde:

fom: € a resisténcia a compressao da matriz;
fep: € aresisténcia a compressdo da pasta de cimento;

feg: € aresisténcia a compressdo da rocha.
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Para calibrar esses dois parametros ¢ necessario produzir dois concretos com valor
de resisténcia a compressao diferente: um concreto de alta e outro de baixa resisténcia a
compressdo para uma determinada idade desejada. Para que o programa calcule os
valores de “p” e de “q” deve ser fornecido o consumo (kg/m?) de cada material utilizado

em cada um dos dois concretos e os seus respectivos valores de resisténcia alcangados.

Para que a resisténcia a compressao nao fosse uma variavel que influenciasse nos
resultados de retragdo autdégena, um dos objetivos centrais da dosagem foi o de obter
concretos de uma mesma classe de resisténcia (65 MPa aos 28 dias). Com isso, seria
interessante obter concretos de calibragcdo com resisténcia a compressao aos 28 dias de

50 e 70 MPa. Esses concretos foram nomeados C-50 e C-70.

Dessa maneira, os concretos C-50 e C-70 foram dosados no Befonlab para tentar
atingir os valores de resisténcia desejados. Para isso, primeiramente, o banco de dados
foi alimentado com todas as informacgdes necessarias sobre cada um dos materiais:
cimento CP V - ARI, areia natural, brita zero e superplastificante (SP). Em virtude da
similaridade dos materiais utilizados, nesse momento, foram inseridos manualmente os
valores de “p” e de “q” obtidos por Silva (2007). E importante deixar claro que essa foi
uma estratégia utilizada apenas para obter os concretos de calibragdo dos parametros
o o e

p” e “q”, uma vez que a intengdo era obter valores de resisténcia a compressao bem

proximos ao valor desejado (65 MPa).

De forma simplificada, o primeiro passo durante o processo de dosagem no
Betonlab ¢ fornecer uma dosagem de partida com consumo de cada material, relacdo
agua-cimento e propor¢ao dos agregados. O programa apresenta um campo referente a
entrada desses dados. A Ultima etapa consiste na otimizacdo da mistura. O programa
permite realizar as otimizacdes de acordo com o desejado, como por exemplo,
estabelecer um valor de resisténcia a compressdo para uma determinada idade ou
minimizar o indice K ( parametro relativo a compactacdo do concreto). A Figura 12
apresenta uma imagem da janela de otimizacdo do Betonlab. Do lado esquerdo ¢

possivel visualizar os dados de entrada e do lado direito algumas otimizagdes realizadas.
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Figura 12: Programa Betonlab Pro 8: no quadrado vermelho estao os dados de partida; no
quadrado amarelo as otimizacoes.

No caso dessa dissertagdo, para esses dois concretos, foram utilizados os mesmos
dados de entrada, entretanto a otimizagdo foi um pouco diferente. A propor¢do dos
agregados foi mantida constante, enquanto a relagdo agua-cimento e o consumo de
cimento foram as variaveis utilizadas para obter a resisténcia a compressao desejada.
Para o concreto C-50 foi utilizada uma relagdo agua-cimento de 0,47 e um consumo de
cimento igual a 373,6 kg/m’. O concreto C-70 apresentou um consumo de cimento 54%
maior que o primeiro e uma relagdo agua-cimento de 0,32. A Tabela 13 apresenta o

consumo dos materiais utilizados para as misturas C-50 e C-70.

Tabela 13: Consumo dos materiais em kg/m’ para os concretos de calibracio.

Concreto Cimento Areia Brita 0 SP Agua Abatimento
(mm)
C-50 373,6 900,2 683,4 1,87 175,5 65
C-70 576.,4 803,5 609,9 2,88 183,6 150

A seguinte metodologia de mistura foi utilizada: a brita 0 e a areia foram
homogenizadas no misturador durante 1 minuto; adicdo de 70% da 4gua e a betoneira
foi ligada por mais um minuto; o cimento foi adicionado em seguida e mantido por
agitacdo por mais 1 minuto; o restante da agua foi adicionado com o superplastificante e

mantido em agitagdo por mais 8 minutos.

Foram moldados 18 corpos de prova de 7,5 cm de diametro e 15 cm de altura.
ApoOs 24 horas, os concretos foram desmoldados, as faces foram retificadas em torno

mecanico e levadas para a cura em camara umida. Os concretos foram ensaiados nas
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idades de 3, 7 e 28 dias. A Tabela 14 apresenta a resisténcia a compressao obtida para

os concretos nas respectivas idades. E possivel observar, que o concreto C-70

apresentou resisténcia abaixo da previsdo do Betonlab Pro 8, o que pode ser justificado

pelo uso de valores de “p” e

“q” do estudo desenvolvido por Silva (2007).

Tabela 14: Resisténcia dos concretos de calibracio nas idades de 3,7 e 28 dias.

Idades C-50 C-70

3 dias 40,5 MPa 54,8 MPa
7 dias 42,1 MPa 60,5 MPa
28 dias 51,1 MPa 62,2 MPa

Com esse resultado foi possivel obter os parametros “p” (1,7298) e “q” (0,01568).
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Capitulo 4. Métodos Experimentais

4.1 Métodos para a Caracterizacdo dos materiais
4.1.1 Classificacdo Granulométrica

Para determinar a distribui¢do do tamanho das particulas foi necessario empregar
duas técnicas: peneiramento mecanico a seco e granulometria a laser. Para a
determinagdo da composi¢cdo granulométrica dos agregados graudos e miudos foi
executado peneiramento mecéanico a seco de acordo com a NBR 248 (2003). Para o
agregado graudo foi utilizado um conjunto de peneiras com aberturas entre 9,5 mm e
150 um, enquanto que para a areia natural foram utilizadas peneiras com aberturas entre
4,75 mm e 150 pm. O conjunto de peneiras foi acoplado a peneirador vibratério Tyler
Ro-Tap ® 8” e mantido por vibra¢do durante 15 minutos. O peneiramento mecanico foi
realizado no Laboratorio de Tecnologia Mineral (LTM) da COPPE/UFRJ. Figura 13-a
apresenta o peneirador mecéanico que foi utilizado e a Figura 13-b o detalhe do jogo de

peneiras acopladas no peneirador.

(b)
Figura 13: Peneirador vibratorio Tyler Ro- Tap® 8”(a); detalhe do jogo de peneiras acopladas no
peneirador (b).

A cinza da casca do arroz e o cimento Portland tiveram suas distribui¢des
granulométricas obtidas via analisador de particulas a laser (Malvern Mastersizer) por
via umida (Figura 14). No caso do cimento foi utilizado alcool etilico P.A como meio
dispersante ¢ no caso da cinza da casca do arroz a agua foi empregada com tal
proposito. Cada material foi adicionado até atingir uma taxa de obscuragdo entre 11% e
15%. Ao atingir essa taxa, o material foi mantido em dispersdao por 4 minutos, seguido

de 1 minuto de ultrassom. A velocidade da bomba foi de 2000 RPM.
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Figura 14: Analisador de particulas a laser Malvern Mastersizer
(NUMATS/Labest/COPPE/UFRY]).

Os materiais foram classificados com base nos parametros caracteristicos de Dy,
Dso e Dog, que representam respectivamente os tamanhos de particulas abaixo das quais
se situam 10%, 50% e 90% da massa de material. No caso especifico das cinzas da
casca do arroz, foi avaliado o coeficiente de ndao uniformidade C,,. De acordo com
Cordeiro (2006), quanto maior a faixa de graos presentes mais bem graduado ¢ o
material, e que para C,, menor que 2 mais uniforme ¢ o material. A Equacdo 11
apresenta como esse calculo deve ser realizado.

D
Chy = D_:Z (11)

Onde:

Dgo: tamanho abaixo do qual se encontra 60% da massa do material;

Dj: tamanho abaixo do qual se encontra 10% da massa de material.

4.1.2 Massa Especifica

As massas especificas do cimento Portland e da cinza da casca do arroz foram
determinadas através de picndmetro a gas hélio (Accupyc — Micromeritics - Figura 15).
As amostras foram secas em estufa a temperatura de 60°C + 5 °C, por um periodo de
uma hora e resfriadas em dessecador por um periodo de meia hora. As analises foram

realizadas no NUMATS (COPPE/UFR))).
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Figura 15: Picnometro a gas hélio Accupyc — Micrometrics (NUMATS/Labest/COPPE/UFR]).

Os agregados miudo e gratdo tiveram suas massas especificas determinadas de
acordo com as normas NBR NM 52 (2003) e NBR NM 53 (2002), respectivamente.
Além disso, também foram determinados os teores de absor¢do de agua dos agregados,
sendo que para a areia foi utilizada a NBR NM 30 (2001) e para a brita 0 a NBR NM 53
(2002).

Para ambos os materiais foram realizados trés ensaios e foi obtida a média
aritmética para o célculo da massa especifica e da absor¢do de dgua dos agregados. A
Figura 16-a apresenta trés amostras de brita 0 imersas em agua conforme indicag¢do da
norma, enquanto a Figura 16-b mostra 0 momento em que a areia foi submetida ao
processo de compactacdo dentro do mini cone no ensaio de determinacdo da massa

saturada superficie seca.

(b)

Figura 16: Trés amostras de brita 0 em agua conforme indicacio das normas brasileiras (a);
determinacio da massa saturada superficie seca da areia natural (b).

4.1.3 Adsor¢do de Gds: Superficie Especifica e Porosidade

A adsorcdo de gas ¢ uma técnica bastante utilizada para caracterizar a estrutura
porosa de materiais que apresentam microporos € mesoporos. O fendmeno de adsorcao
ocorre quando a superficie de um sélido € exposta a um gas sob incremento de pressao,
onde as moléculas desse gas interagem com o material de forma fisica ou quimica,

dependendo da natureza da interacdo entre o gas e o s6lido. A grande maioria dos gases
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pode ser removida da superficie do adsorvato, e essa evacuacdo recebe o nome de

dessor¢ao (Aligizaki, 2006).

A adsorgdo fisica ¢ rapida, reversivel e ocorre quando o géas (adsorvato) encontra-
se ligado a superficie do material (adsorvente) por For¢as de Van de Waal, resultando
em uma adsor¢ao em multiplas camadas. A adsor¢do quimica resulta em uma adsor¢ao
em monocamada, em decorréncia a um envolvimento de interagdo quimica onde ha
transferéncia de elétrons. Por essa razdo, a adsorcao fisica ¢ utilizada para determinar a
distribui¢do de poros dos materiais. E conveniente classificar os poros de acordo com o
tamanho: (a) poros com largura superior a 50 nm (0,05 um) s3o chamados de
macroposo; (b) poros com larguras entre 2 nm e 50 nm sdo chamados mesoporos; e (¢)

poros com largura inferior a 2 nm sdo chamados microporos (IUPAC, 2014).

E muito importante ressaltar que o mecanismo de preenchimento dos poros esta
relacionado a forma dos poros e das interagdes entre asdorvente-adsorvato. De acordo
com a [UPAC (2014), os microporos sdo preenchidos em um primeiro estdgio com a
forma¢do de uma monocamada de gés, onde todas as moléculas do gas estdo em contato
com a superficie do adsorvente. O processo de fisissor¢do em mesoporos € macroporos
ocorre em dois estagios distintos, seja pela adsor¢cdo de monocamada-multicamada ou
por condensagdo capilar. A formagdo de multicamadas ocorre quando o espago
disponivel no adsorvente acomoda mais de uma camada de adsorvato. Com isso, nem
todas as moléculas do gas estdo em contato com a superficie do s6lido em questdo. A
condensagdo capilar ocorre apos a adsor¢do em multicamadas, em que os espacgos de
poros até entdo nao preenchidos sdo ocupados pela condensacdo de gas. A Figura 17

apresenta um esquema ilustrativo de como esses processos ocorrem.
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Estagio | - Condensacdo em Estagio Il - Deposicéo de
microporos multicamadas na superficie

Estégio Il - Formacdo da
monocamada na superficie

ESTAGIO IV

Estégio IV — Condensacéo
na area dos mesoporos

ESTAGIO 1l

Volume adsorvido { cm¥g STP)

i ESTAGIO I

)
'
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'
'
)

Pressio relativa (P/Po)

Figura 17: Representacao esquematica dos processos de adsorcao de gas.

De acordo com a IUPAC (2014), a isoterma de fisio-adsor¢do, obtida durante o
ensaio de adsor¢cdo de gas, fornece informagdes importantes sobre os poros dos
materiais. A isoterma de fisio-adsor¢do nada mais € que um grafico de pressao relativa
versus volume de gas adsorvido, em que a quantidade de gas adsorvido ¢ medido para
valores crescentes de pressdo até ser atingido a pressdo de saturacao (P/Py igual a 1),
onde ocorre toda a condensacdo do gas. Em seguida, ocorre o caminho inverso e a
isoterma de dessorcdo ¢ obtida. Ainda de acordo com a IUPAC (2014), os materiais

podem ser classificados de acordo com oito isotermas, apresentadas na Figura 18.
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Figura 18: Isoterma de fisio-adsorcao IUPAC, 2014).

Volume Adsorvido

De uma maneira simplificada, a isoterma do tipo I é caracteristica de materiais
microporosos que apresentam uma pequena superficie externa (sdo exemplos desses
materiais: carbono ativado, zedlitas e Oxidos porosos). A isoterma do tipo II ¢
caracteristica de materiais ndo porosos € macroporosos. O ponto B representa a
completa formac¢do de uma monocamada o que indica a presenga de microporos. Apos o
ponto B ocorre a formagao de multicamadas sobre a superficie do adsorvato. A isoterma
do tipo III se assemelha a do tipo Il e também caracteriza materiais ndo porosos e
macroporosos, entretanto nao apresenta a formagdo do ponto B e ¢ convexa em relagdo
ao eixo de pressdo relativa. As isotermas do tipo IV apresentam um platd caracteristico
e sdo tipicas de materiais mesoporosos. A isoterma do tipo V caracteriza materiais
microporosos € mesoporosos, enquanto a isoterma do tipo VI caracteriza materiais de

superficie ndo porosa.

Em casos bem especificos, os graficos de pressdo relativa versus volume de gas
adsorvido podem apresentar histerese. A histerese ocorre quando os graficos de
adsor¢ao e dessor¢dao nao sdo coincidentes. Esse comportamento ¢ tipico de materiais

meso € macroporosos. Esses poros apresentam forma e tamanho variados, e algumas
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das vezes podem estar interconectados (Webb e Orr, 1997). A forma da histerese

também ¢ classificada pela [IUPAC (2014) conforme a Figura 19.

H2(a) H2(b)

7 Vi

S | w H4 HS
: J
2 ?
-« &«
9 s
- 7 =
=

e

Pressio Relativa
Figura 19: Tipos de histereses de adsorcio de gas (IUPAC, 2014).

De uma maneira simples, as histereses sdo classificadas pela IUPAC (2014) da

seguinte maneira:

A histerese do tipo H1 ocorre em materiais que apresentam mesoporos
uniformes e em algumas redes de poros da forma garrafa de tinta (ink-bottle)
que apresentam a largura da distribuicdo do tamanho do pescoco semelhante
a largura da distribui¢do do tamanho do poro/cavidade;

A histerese do tipo H2 ocorre em rede de poros mais complexas. A H2(a)
apresenta um ramo de dessor¢do bem ingreme que pode ser atribuido ao
bloqueio de poros por uma percolagcdo em uma faixa estreita no pescocgo dos
poros, ou ainda devido a presenca de mesoporos. A histerese do tipo H2(b)
também est4 associada a um bloqueio de poros, porém, dessa vez o tamanho
da largura do pescoco dos poros ¢ bem maior;

A histerese do tipo H3 apresenta um ramo de adsor¢do bem semelhante a
uma isoterma do tipo II, esta geralmente associada a materiais rigidos que
apresentam estruturas semelhantes a placa (como por exemplo, as argilas), e
também a materiais que apresentam uma rede de poros macroporosos que
ndo foram completamente preenchidos por condensacdo capilar. A histerese
do tipo H4 ¢ bem parecida com a anterior, mas o seu ramo de adsor¢do

apresenta valores bem baixos de P/P e estd associada a um preenchimento
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de microporos, ¢ frequentemente encontrada em materiais que apresentam
mesoporos € micro-mesoporos. A histerese do tipo H5 ¢ bem incomum e
estd associada a presenca de mesoporos abertos e parcialmente bloqueados.
As histereses do tipo H3, H4 e H5 apresentam um decaimento no ramo de

dessorcao, geralmente localizado entre 0,4 a 0,5 de pressao relativa.

De acordo com Aligizaki (2006), o calculo da espessura do filme de gas formado
sobre a superficie do solido analisado fornece informacdo importante sobre a
distribuicao do tamanho dos poros. A equacao de Harkins e Jura (Aligizaki (2006),

propoe de forma empirica o calculo da espessura do filme (Equacao (12)).

(12)

Onde:
t & a espessura do filme (A);

P/P, ¢ a pressdo relativa do gas.

Para determinar o tamanho do poro ¢ necessario somar a espessura do filme
formado (t) ao raio de Kelvin (ry). A Equagdo 13 apresenta a equacao para determinar o

raio de Kelvin.

415
ry = log(P%) (13)

Onde:
1 é o raio de Kelvin (A);

P/Py € a pressao relativa do gas.

A Figura 20 mostra de forma esquematica a obtencio do valor de raio do poro. E

importante mencionar que essa formulacdo ndo se aplica aos macroporos.
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Figura 20: Forma esquematica para a obtencio do valor de raio do poro (Adaptado de Aligizaki,
2006).

Ainda de acordo com Aligizaki (2006), a partir da determinacdo da espessura do
filme ¢é possivel construir a curva t-plot, que € a espessura do filme versus o volume de
gas adsorvido. A curva t-plot ¢ capaz de fornecer informagdes adicionais sobre a

estrutura porosa.

Além da porosidade e da distribui¢do dos poros de um material, a técnica de
absor¢ao de um gés fornece também o valor da area da superficie especifica. A
superficie especifica pode ser definida como a area superficial por unidade de massa,

tipicamente expressa em metros quadrados por quilograma.

Conforme apresentado, a estrutura porosa da cinza da casca de arroz € capaz de
absorver agua e liberd-la a medida que as reagdes de hidratacdo ocorrem. Por isso,
determinar a superficie especifica e a porosidade das diferentes cinzas produzidas ¢ de
fundamental importancia para esse trabalho. Nessa dissertagdo, as superficies
especificas do cimento Portland e da cinza da casca de arroz foram determinadas por

absorcao de nitrogénio pelo método B.E.T (Brunauer et al.,1938).

Os ensaios foram conduzidos no aparelho ASAP 2020 da marca Micromeritics
(Figura 21-a). As amostras foram tratadas para a eliminacdo de umidade a 200°C
durante 8 horas. Foi utilizado o nitrogénio como agente adsorvato. A Figura 21-b

apresenta o detalhe da amostra apds o tratamento minutos antes do inicio do teste.
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(a) (b)
Figura 21: Aparelho ASAP 2020 da marca Micromeritics (a); detalhe da amostra tratada (b)
(NUMATS/Labest/COPPE/UFR)).

4.1.4 Composicdo de Oxidos e Perda ao Fogo

A determinacao da composi¢do de 6xidos da cinza da casca de arroz ¢ do cimento
Portland foi realizada por analise semi-quatitativa por espectrometria de fluorescéncia
de raios X, em equipamento Shimadzu EDX-720 (Figura 22). As andlises foram
realizadas na forma de p6 solto e foram conduzidas no NUMATS (COPPE/UFR]J).

Figura 22: Equipamento Shimadzu EDX-720 (NUMATS/Labest/COPPE/UFRJ).

Uma estimativa para o teor de carbono das amostras de cinza da casca de arroz foi
obtida pelo ensaio de perda ao fogo, com base na NBR NM 18 (2012). Essa
metodologia também foi utilizada para o cimento. Nesse ensaio, as amostras foram
calcinadas em forno tipo mufla a uma temperatura de 950°C + 5°C, com uma taxa de
aquecimento de 10°C/min e tempo de residéncia de 15 minutos. A perda ao fogo foi
obtida pela média aritmética de duas determinacdes apresentadas pela Equagao 14.

P.F.= M50 4100 (14)

Mmq10
Onde:
P.F.: perda ao fogo;
myo: massa da amostra seca em estufa a 110°C 10 °C;

mMoso: massa da amostra calcinada a 950°C £5°C.
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4.1.5 Difratometria de Raios X

A difratometria de raios X (DRX) ¢ uma técnica bastante empregada na
caracterizacdo de materiais cristalinos, possibilitando tanto uma andlise quantitativa
como qualitativa. O DRX de um material cristalino produz picos de intensidade variavel
em angulos de difracdo caracteristicos possibilitando a identificacdo das fases que

compdem o material (Scrivener et al., 2016).

A técnica de difratometria de raios X foi empregada para determinar a presenga de
fases cristalinas nas cinzas da casca de arroz. O equipamento utilizado foi o
difratometro Rigaku Miniflex (NEXMAT/CCT/UENF) operando com voltagem de 15
kV, 40 mA com velocidade angular de 10° por minuto e intervalo de medida entre os
angulos de Bragg de 8° a 70°. As amostras em pd foram compactadas em porta

amostras de acrilico (Figura 23).

c

® .
‘ |

Figura 23: Detalhe das cinzas da casca de arroz e silica ativa dentro do porta amostra.

4.1.6 Andlise por Microscopia Eletronica de Varredura

A analise por microscopia eletronica da varredura foi uma técnica importante que
possibilitou investigar as mudancas causadas na estrutura celular das cinzas da casca do
arroz produzidas a partir de diferentes tipos e tempos de moagem. As amostras foram
pulverizadas sobre porta amostras, recobertas com ouro e analisadas no equipamento

Microscopio Hitachi - TM 3000 (Figura 24).
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Figura 24: Microscopio de bancada Hitachi — TM 3000.

4.1.7 Atividade Pozolanica

A determinagao da atividade pozolanica da cinza da casca de arroz foi realizada
pelo ensaio de condutividade elétrica proposto por Luxan (Luxan et al., 1989), que
relaciona a condutividade elétrica de uma amostra em uma solucao saturada de
hidroxido de calcio por unidade de tempo. Liuxan er al. (1989) propuseram uma
classificagdo baseada na variagdo entre valores de condutividade (AC) observados no
exato momento de adicdo da cinza e apds dois minutos da adi¢do da mesma. A
classificagdo proposta por Luxan er al. (1989) esta apresentada na Tabela 15. Foram
necessarias 1,75 g de cinza em uma solucao saturada de hidroxido de célcio (P.A.) a 40
+ 1°C. Para monitorar a variagdo de condutividade foi utilizado o condutivimetro
Alfakit 230, o tempo para a realizagdo dos ensaios foi de 20 minutos. Os ensaios foram
realizados no Nucleo de Exceléncia em Materiais Cimenticios da Universidade Estadual
do Norte Fluminense Darcy Ribeiro (NEXMAT). A Figura 25 apresenta um dos ensaios

em execucao.

Tabela 15: Classificacio da atividade pozolanica conforme o Método de Liixan et al. (1989).

Classificacao AC (mS/cm)
Nao pozolanico <04
Média pozolanicidade 0,4<AC>1,2

Boa pozolanicidade >1,2
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Figura 25: Ensaio de atividade pozolanica pelo método de Liixan et al. (1989).

4.1.8 Fragdo Soluvel de Silica

Nesse ensaio ¢ possivel estimar a quantidade de silica solivel em meio alcalino e,
desta forma, estimar o teor de material amorfo presente na pozolana. O experimento,
que seguiu a metodologia desenvolvida por Cordeiro e Kurtis (2017), consistiu na
dilui¢do de 5 g da adi¢@o mineral em uma solucdo de 100 ml de hidréxido de sodio a
10% (Figura 26-a), que foi mantida a 90°C durante um periodo de 6 horas (Figura 26-
b). Na sequéncia, o material foi lavado com agua deionizada e filtrado em filtro de papel
Whatman com abertura de 589-WH (até a neutralizacdo do pH da solugdo). Em seguida,
o conjunto filtro e amostra foi submetido a queima a 800°C com taxa de aquecimento de
10°C/min por 2 horas. Por fim, o valor da fragdo soluvel foi calculado pela quantidade
em porcentagem de material soltivel na solucao corrigido pela perda ao fogo do material
submetido & mesma condi¢do de queima. Para cada amostra foram realizados dois

ensaios. A Equacdo 15 apresenta o calculo da fragdo soluvel.

M, — M,

Fracao Soluvel = ( x100) — Perda de massa gggoc (15)

2

Onde:

M;: Massa inicial de pozolana utilizada;

M,: Massa ap0s a filtragem do material;

Perda de massa gypec : Perda ao fogo seguindo metodologia do item 3.4, porém a

800°.
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(2)

Figura 26: Ensaio de fracio solivel.

4.1.9 Compacidade Experimental

Nesse estudo os concretos produzidos foram dosados seguindo o Modelo de
Empacotamento Compressivel e, dessa forma, determinar a compacidade experimental
dos materiais utilizados na mistura ¢ de fundamental importancia. De Larrad (1999)
propde que para particulas menores que 100 um o método utilizado seja o ensaio de

demanda d’agua, e para particulas maiores o ensaio de compressao e vibracao.

O ensaio de demanda d’4gua foi realizado para o cimento Portland e para a cinza
da casca de arroz. O procedimento seguido foi sugerido por Sedran (1999) e De Larrad
(1999). Nesse ensaio, adigdes progressivas de d4agua produzem o maximo
empacotamento das particulas do material e sdo observadas 4 fases: a fase inicial o
material encontra-se no estado seco, com um elevado teor de vazios, a medida que a
agua ¢ adicionada os vazios sdo ocupados por pontes de dgua liquida, aumentando o
contato entre as particulas, essa fase é denominada de fase pendular. A medida que a
umidade vai aumentando e ocorre o aparecimento das primeiras bolhas de ar na pasta e
uma nova fase se inicia, essa ¢ chamada de funicular. O ponto de demanda d’agua
(apresentado na Figura 27) ¢ alcancado na fase capilar, quando todos os vazios estdo
preenchidos por dgua (Cordeiro, 2006). Desse ponto em diante, qualquer incremento de
agua pode causar o afastamento das particulas do material, reduzindo a compacidade e

aumentando a fluidez do material.
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Figura 27: Compacidade experimental pelo método de demanda de agua. Em detalhe é possivel ver
o surgimento das trés folhas, indicando que o ponto de demanda de agua foi atingido.

A compactagdo por compressdo e vibragdo foi realizada com amostras de 3,0 kg
de agregado mitdo e de 7,5 kg de agregado graudo. O cilindro foi posicionado e fixado
a mesa vibratdria. As amostras foram colocadas dentro do cilindro e entdo o pistdo foi
colocado sob a amostra. Em seguida, o conjunto foi vibrado com uma frequéncia de 68
Hz durante 3 minutos. Com o auxilio do catetometro foi feita a leitura antes do material
ser colocado no cilindro, antes e depois de vibrar. Os valores de compacidade foram
determinados pela média de trés determinagdes para ambos os materiais (Figura 28). A

compacidade ¢ determinada pela Equagao 19.

(a) (b)
Figura 28: Ensaio de compacidade pelo método da compressio e vibracao: detalhe do cilindro e do
pistao (a); catetometro (b).

m

C=Aexhcx{S (19)

Onde:
c: compacidade;
A,: éarea do cilindro;

h.: altura da camada de material ao final do ensaio;
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§: massa especifica do material.

4.1.10 Ponto de Saturagcdo e Compatibilidade

Os superplastificantes sdo capazes de reduzir de forma eficiente a agua de
amassamento de um concreto em, cerca de trés a quatro vezes quando comparados aos
aditivos redutores de dgua normais. Esse aditivo € capaz de dispersar as particulas de
cimento promovendo uma aceleragao na taxa de hidratagdo. Entretanto, quantidades
grandes de superplastificantes podem ser adicionadas ao concreto sem causar exsudagao
excessiva e retardar a pega (Mehta e Monteiro, 2014). Dessa forma, caracteriza-lo antes

de aplica-lo no concreto ¢ de extrema importancia.

A caracterizacdo do superplastificante foi realizada pelo ensaio de
compatibilidade e ponto de saturacao (De Larrard, 1999; Aiitcin, 1998), que consiste na
confec¢do de pastas com relagdo agua-cimento de 0,36 e teores variaveis de
superplastificante em relagdo a massa de cimento. O material cimenticio foi colocado
dentro do copo do misturador com 4gua, e entdo misturado por 8 minutos (Figura 29-a).
As pastas foram vertidas em um cone de 5 mm de didmetro (Figura 29-b) e o tempo de
escoamento que um volume de 1500 ml de pasta leva para encher uma proveta de 1000

ml foi medido ap6s 5, 30 e 60 minutos de mistura (Figura 29-c e Figura 29-d).

(d)

Figura 29: Fases do ensaio de cone de Marsh: colocacao do material cimenticio no misturador (a);
colocacio da pasta dentro do funil de Marsh (b); pasta fluindo durante o ensaio (c); detalhe da
pasta completando a proveta em 1000 ml.
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4.2 Preparacdo dos Materiais

4.2.1 Homogeneizacdo dos materiais

A cinza da casca de arroz, a areia e a brita foram homogeneizados com formacao

de pilha conica e alongados, quarteados e ensacados (Figura 30).

(2) (b) (c)

Figura 30: Detalhe do processo de homogeneizacao dos materiais: pilha alongada da cinza da casca
de arroz (a); pilha alongada da areia natural (b); pilha alongada da brita 0 (c).

4.2.2 Requeima da cinza da casca de arroz

Uma requeima em escala laboratorial em forno mufla foi realizada para eliminar
o carbono residual presente na cinza da casca de arroz e obter uma cinza altamente
reativa com baixo teor de carbono. A queima em dois patamares foi empregada, sendo o
primeiro patamar a 350°C e o segundo a 600°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min
e tempo de residéncia em cada patamar de 3 horas (Cordeiro et al., 2009 e Cordeiro e

Sales, 2015). O material foi resfriado dentro do forno por um periodo de 8 horas.

Assim como em Cordeiro (2006), foi adotado nesse estudo como temperatura de
queima a temperatura da cdmara interna do forno. De acordo com Cordeiro (2006), a
temperatura real da queima da casca de arroz ¢ dificil de ser mensurada devido a

presenca de agentes catalisadores e porque o ambiente dentro da camara ¢ variavel.

Para avaliar se as condi¢cdes de queima foram satisfatorias para reduzir o teor de
compostos organicos, foi realizado um ensaio de perda ao fogo (seguindo NBR NM 18,
2012) da cinza da casca de arroz apods a requeima. Com relagdo a atividade pozolanica,

a influéncia das condigdes de queima foi avaliada pelos ensaios de difratometria de
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raios X e condutividade elétrica pelo método de Luxan (Luxan et al., 1989). Como a
pozolanicidade do material estd também relacionada as condi¢des de moagem, as duas
cinzas foram moidas com o auxilio de almofariz e mao de gral até obten¢dao de um pé de

aparéncia bem fina.

4.2.3 Moagem das cinzas da casca de arroz

Trés procedimentos de moagem foram realizados para obtencdo de cinzas com

valores de Ds( maior, igual e menor ao valor de Dsy do cimento.

No primeiro estudo foi realizada uma moagem convencional no moinho de bolas
do Laboratério de Tecnologia Mineral (COPPE/UFRJ). Foi utilizada uma carcaca
cilindrica de porcelana com diametro interno de 24 cm e que girava sob roletes. Foram
utilizados 2,5 litros de cinza por batelada e 5 litros de corpos moedores, sendo que 2,5
litros de corpos moedores de 15 mm de diametro, 1,25 L de 20 mm de didmetro e 1,25
L de 30 mm de didmetro (Figura 31). Os tempos de moagem utilizados foram 30, 60,

120 e 240 minutos.

(@) (b)

Figura 31: Carcaca de porcelana (a); corpos moedores utilizados na moagem (b).

No segundo estudo, uma moagem ultrafina foi realizada no CETEM (MCT)
adaptada de Cordeiro (2006). Foi utilizado o moinho vibratorio (Aulmann & Beckshulte
Maschininfabrik) com vaso de cilindro de aco (didmetro de 19 cm) e capacidade de 33
litros. Cada batelada utilizou 8 litros de amostra e 26,5 litros de corpos moedores
cilindricos (cylpebs de diametro igual a 13 mm e altura de 13 mm).Os tempos de

moagem de 5,10, 30 e 60 minutos (Figura 32) foram utilizados nesta etapa da pesquisa.

55



Figura 32: Moinho vibratorio (a); detalhe dos corpos moedores e da cinza da casca de arroz dentro
do moinho (b).

4.3 Estudo da Hidratacdo em Pastas

4.3.1 Quantificacdo dos Produtos de Hidratacdo por Andlise
Termogravimétrica

As andlises térmicas compreendem um conjunto de técnicas em que a variacao
das propriedades fisicas e quimicas de uma substidncia ¢ medida em funcdo da
temperatura. Essas metodologias avaliam as mudangas no peso ou na energia de

substancias durante a variacao de temperatura (Vogel, 2012).

A técnica de termogravimetria (TGA) foi utilizada nesse estudo. De acordo com
Scrivener et al. (2016), a TGA, que monitora a variagdo de massa em fun¢do do tempo
(ou temperatura), ¢ uma técnica bastante empregada no estudo dos materiais
cimenticios, sendo possivel quantificar a 4gua quimicamente ligada, estimar o consumo
de portlandita em decorréncia das reagdes pozolanicas e indicar a possivel carbonatacao
da amostra. Durante uma andlise de termogravimetria, os minerais e hidratos que foram
formados na matriz cimenticia podem sofrer diversas reagdes térmicas, entre elas
desidratacao, desidroxilagdo, descarbonatacao, oxidacdo e decomposicao. Essas reacdes

estdo geralmente associadas com mudangas de massa.

A curva de TGA de uma pasta de cimento Portland estd geralmente associada a
trés faixas de perda de massa bem caracteristicas. A primeira faixa perda de massa, logo
apés a isoterma, estd atribuida a desidratacdo da etringita, do C-S-H e de fases
aluminatos. De acordo com Scrivener et al. (2016), por ocorrerem em faixas de
temperatura que se superpdem, se torna dificil quantificar cada um desses compostos. A

segunda perda de massa ocorre pela desidratacdo da portlandita e tem inicio em
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temperaturas acima de 400°C e inferiores a 500°C. A ultima perda de massa ocorre em
decorréncia da descarbonatacdo do carbonato de cdlcio em temperaturas acima de
600°C (Scrivener et al., 2016). A Figura 33 apresenta uma curva dede perda de massa
(TGA) e da derivada da perda de massa (DTG), onde ¢ possivel identificar cada um dos

trés picos descritos e as faixas de temperatura média em que ocorrem.

100 0
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3
: 9
ilicatos,
(] aluminatos e o
© etringita
L Q
-E bO 1 \-. _O. ].
[}
o
Primeira perda de
70 4 : . - . -0.15
0 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 33: Termograma (TGA) e curva da derivada da perda de massa (DTG) (Adaptado de
Scrivener et al., 2016).

A quantificagdo dos produtos de hidratac¢do foi realizada em fun¢do da massa de
material cimenticio utilizando o teor de perda de massa no inicio € no fim das reacdes
térmicas das trés faixas indicadas acima. O primeiro passo foi transformar a curva TGA

para base calcinada (Equacao 16).

Mp, = %100 (16)

Onde:
My % de massa na temperatura em que houve calcinagao;
M; massa inicial de amostra;

M massa da amostra na temperatura em que houve a calcinagao.

A agua quimicamente ligada foi obtida a partir da perda de massa na curva TGA
entre a temperatura de 45°C (fim da isoterma) até o fim da perda de massa por

desidroxilizagao.
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Para quantificar o teor de hidroxido de calcio presente na amostra foi necessario
conhecer a reacdo de desidroxilizacdo desse composto em temperaturas proximas a
400°C (Equagao 17). Calculando a perda de massa correspondente ao pico de
dessidroxilizacao foi possivel estimar a quantidade de agua quimicamente ligada ao CH

e assim determinar, desta forma, o teor de hidréxido de calcio presente nas pastas.

Ca(OH), — CaO + H,0 (17)

O teor de CaCO; foi obtido a partir da quantidade de CO, desprendido ao se
determinar a perda de massa correspondente a descarbonatacao (Equacao 18). As pastas

produzidas apresentaram perda de massa em temperaturas entre 600 e 700°C.

CaCO; — Ca0 + CO, (18)

As andlises foram realizadas em equipamento SDT Q600 TGA/DTA/DSC
Simultaneo da TA Instruments (Figura 34). As condigdes de ensaio utilizadas foram:
rampa de 10°C/min até 45°C; isoterma de 45°C durante 15 minutos; e rampa de

10°C/min até 950°C. Todas as analises foram realizadas em atmosfera de nitrogénio.

Figura 34: Equipamento SDT Q600 TGA/DTA/DSC Simultaneo da TA Instruments.

Pastas foram produzidas com a mesma relagdo agua-materiais cimenticios dos
concretos produzidos (0,36) e 0,2% de superplastificante. Esse ultimo valor foi utilizado
em todas as pastas para que ndo houvesse interferéncia do teor de superplastificante nos
resultados. Apos a realizagdo de alguns testes de mini-espalhamento de tronco de cone,
observou-se que o teor de 0,2% foi o mais apropriado. Esse teor ndo provocou
segregacdo na pasta sem adi¢do e possibilitou o minimo de trabalhabilidade durante a

mistura para as pastas com teores mais elevados de cinza da casca de arroz.
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Um misturador de palhetas Chandler com capacidade de 1 litro, com velocidade e
tempo de mistura de 12000 RPM e dois minutos, respectivamente, foi utilizado para a
producdo das pastas. A sala foi climatizada a 23°C (+ 1°C) e foram produzidas amostras
para as idades de 3, 7, 28 e 91 dias. As amostras foram colocadas em sacos plasticos
com o auxilio de uma seringa (Figura 35-a). Os sacos foram vedados com cinco voltas
de filme plastico (Figura 35-b) e uma volta de fita aluminio 3M (Figura 35-b). Em
seguida, as amostras foram mantidas em ambiente controlado (21 + 1°C) até a idade de
ensaio. A hidratacao foi paralisada quando as amostras atingiram as respectivas idades
de ensaio. O primeiro passo foi retirar a veda¢do com o auxilio de uma tesoura e
quebrar as amostras (Figura 35-d). Em seguida, os pedacos foram moidos com
almofariz ¢ mao de grau com um pouco de alcool isopropilico P.A., o suficiente para
encobrir toda a amostra (Figura 35-e e Figura 35-f). O material moido foi transferido
para um frasco plastico e preenchido com alcool até cerca de 25 ml (Figura 35-g). Os
frascos foram vedados com fita adesiva 3M durante 7 dias. Apds os 7 dias, as amostras
foram filtradas dentro de um dessecador a vacuo em um periodo de 7 dias (Figura 35-h).
Apoés secagem, as amostras foram embaladas a vacuo com o auxilio de uma méquina

seladora.
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(d) (e) (f)

(2) (h)

Figura 35: Etapas da preparacio das amostras de analise térmica: pasta sendo inserida dentro do
saco plastico com o auxilio de seringa (a); primeiro processo de vedacao com o plastico filme (b);
segundo processo de vedacdo com fita de aluminio (c); amostras quebradas para serem trituradas
na idade de cura desejada (d); com o auxilio do almofariz as amostras sio moidas com alcool
isopropilico (e); amostras no final do processo (f); amostras dentro do tubo plastico com alcool (g);
amostras dentro do dessecador (h).
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4.3.2 Calorimetria Isotérmica

A calorimetria isotérmica ¢ capaz de caracterizar a cinética da hidratacdo de
pastas contendo cimento Portland, em condic¢des isotérmicas, em func¢ao do tempo. A
taxa de calor gerado em uma pequena amostra ¢ medida por um sensor de fluxo de calor
e a diferenga entre o sinal da amostra e do sinal da referéncia gera a curva calorimétrica
da amostra. E necessario que haja uma referéncia com as mesmas propriedades da

amostra (calor especifico), mas que nao produza calor (Scrivener et al., 2016).

Quando o cimento Portland entra em contato com a agua, os compostos reagem
buscando atingir estados estaveis de baixa energia. Nesse processo ocorre uma libera¢ao
de energia na forma de calor. Conhecer o calor de hidratacdo de uma pasta de cimento
Portland ¢ importante porque podera ser um fator decisivo na escolha do tipo de
cimento para uma determinada aplicacdo. Por exemplo, em obras de concreto massa ¢
completamente desaconselhdvel um cimento que libere grandes quantidades de calor
porque isso pode favorecer a formagao de fissuras (Mehta e Monteiro, 2014). A Figura
36 apresenta uma curva tipica da evolu¢do de calor de uma pasta de cimento CP V.
Pode-se observar que o processo de hidratagdo ¢ dividido em quatro estagios

representados por I, II, IIT e IV.

A

P1

Tempo (horas)

Figura 36: Estagios de hidratacio de uma pasta de cimento (Vieira, 2018).

Fluxo de calor (mW/g)

Ps

=~
r

Assim que o cimento entra em contato com a dgua ocorre o primeiro pico de
hidratacdo (representado na Figura 36 por P;). O primeiro estagio (estdgio I na Figura
36) ¢ chamado de periodo de pré-indugao e € caracterizado pela dissolucao dos sulfatos

alcalinos (K, Na" e SO4?) e dos sulfatos de calcio (Ca™, SO,?%) em fases idnicas.
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Ocorre a hidratagao dos compostos C3;S e do C;A que formam o C-S-H e a etringita
respectivamente, além da reidratacdo do hemidrato (Bullard er al., 2011; TAYLOR,
1997). E possivel observar que essa evolugdo de calor termina rapidamente, fato
atribuido a uma reducao na solubilidade dos aluminatos (Mehta e Monteiro, 2014).
Mesmo com a solucao ainda nao saturada por ions, sabe-se, que as taxas de dissolugao
do C;S desaceleram rapidamente nesse periodo, entretanto o mecanismo dessa
desaceleracdo ainda continua em debate pela comunidade académica (Bullard et al.,
2011). O estagio II na Figura 36 ¢ conhecido como periodo de dorméncia devido a sua
baixa atividade quimica. Acredita-se que essa baixa atividade quimica ocorre devido a
uma precipitacdo de C-S-H na superficie do C;S, dessa maneira a taxa de dissolugdo por

unidade de area pode ser rapida, mas a taxa de dissolu¢ao total ¢ bem menor.

Na sequéncia, ocorre o periodo de aceleracdo (estagio III na Figura 36) que
diferente do periodo anterior apresenta uma alta atividade quimica. De acordo com
Bullard et al. (2011), o aumento das atividades quimicas tem inicio quando uma taxa
critica de nucleacdo e de aderéncia de moléculas menores em estruturas cristalinas ou
em solidos amorfos ja formados se torna alta. A principal carateristica desse periodo € a
rapida formacgdo de CH e C-S-H. No final desse periodo ¢ possivel identificar um pico
que corresponde a hidratagdo do C;S (Taylor, 1997), representado na Figura 36 por P,.
O quarto e ultimo estagio (indicado na Figura 36) é o periodo de desaceleragdo. E
possivel observar que nessa etapa as taxas das reagdes reduzem gradualmente. Além da
hidratacdo do C;A ocorre também a hidratacdo do C,S, esse periodo possui um calor de
hidratacdo mais baixo do que o anterior porque a belita hidrata mais lentamente. Nesse
estagio € possivel observar a formacdo de mais dois picos, o terceiro pico (P3) €
caracterizado pela hidratagdo do Cs;A, o quarto pico (P4), por sua vez, esta relacionado a

formag¢ao de monosulfato (Taylor, 1997).

Por meio das curvas de fluxo de calor foi possivel determinar a duracdo do
periodo de indugao e o fluxo de calor minimo, o inicio do periodo de aceleracdo e a taxa
de reacdo do Cs;S (conhecida por k), o fluxo de calor maximo e o seu tempo de
ocorréncia que corresponde ao fim do periodo de aceleragdo. Além disso, utilizando a
curva de calor acumulado foi possivel calcular o calor total acumulado ao final das 72

horas de ensaio.

62



Os ensaios foram conduzidos em um calorimetro de conducao isotérmica TAM
Air de 8 canais (TA Instruments), com precisdo de 20 uW, uma ampola com 2,5 g de
agua deionizada foi utilizada como material de referéncia. As pastas foram produzidas
com o mesmo teor de superplastificante utilizado nas pastas de TGA. As misturas foram
realizadas dentro de um béquer de vidro, a mao com o auxilio de uma haste de vidro.
Cada mistura continha um volume de 10 ml de pasta, e os materiais foram adicionados
na seguinte ordem: a agua e o superplastificante foram adicionados primeiro seguidos
dos materiais cimenticios. O procedimento de mistura durou 2 minutos. Na sequéncia,
com o auxilio de uma seringa, aproximadamente 5 g de pasta foram colocados dentro da
ampola que, apos ser lacrada, foi inserida dentro do calorimetro. Todo o procedimento
de ensaio, que inclui o tempo de mistura, a colocacdo da pasta dentro da ampola e o
posicionamento da ampola no calorimetro duraram cerca de 10 minutos. Os testes
duraram 72 horas (aproximadamente 3 dias). Todas as analises foram replicadas para

verificar a repetitividade dos ensaios.

4.3.3 Retracdo Quimica

O ensaio de retragdo quimica foi conduzido de acordo com a ASTM C1608 — 17 e
Cordeiro e Kurtis (2017) e foi realizado no NEXMAT / UENF. As pastas foram
produzidas utilizando a seguinte metodologia de mistura: mistura manual durante 30
segundos; com o auxilio de um misturador, as pastas foram misturadas primeiro durante
30 segundos na velocidade 1 e na sequéncia durante 1 minuto na velocidade 3; com o
auxilio de uma espatula, uma ampola de vidro foi preenchida com cerca de 8 g de pasta
(Figura 37-a) e para cada mistura foram realizados dois ensaios (Figura 37-b), dos quais
se obteve a média. A variagdo de volume foi medida com o auxilio de uma pipeta
graduada, como pode ser visto na Figura 37-c. O ensaio foi capaz de medir apenas a

retragdo quimica ao longo dos sete dias de ensaio.
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Figura 37: Etapas do ensaio de retracio quimica: pesagem da pasta (a); ampolas seladas (b); inicio
do ensaio (c).

44 Metodologia para a Produgdo dos Concretos

Com o banco de dados todo atualizado, o que incluiu os valores calibrados de “p”
e “q”, os concretos foram dosados no programa Betonlab Pro 8. Os concretos
produzidos tiveram proporc¢des fixas de agregado graido e mitdo iguais a 56,12% e
43,88%, respectivamente. A relacdo dgua-material cimenticio foi mantida constante em
0,36 ¢ a consisténcia medida pelo abatimento de tronco de cone estabelecida em 160
mm + 20 mm. A corre¢do na trabalhabilidade foi possivel por meio do uso de aditivo
superplastificante (Figura 38). Para a parte do estudo que buscava compreender a
influéncia do D5 da cinza e o seu teor de substitui¢do ao cimento foram produzidos sete
concretos, que serdo apresentados na sequéncia, com suas respectivas nomenclaturas
entre parénteses. Foram produzidos um concreto sem adi¢do de pozolanas (C-REF), um
concreto com 8% de CCA7 (C-CCA7-8%), um concreto com 12% de CCA7 (C-CCA7-
12%), um concreto com 8% de CCA20 (C-CCA20-8%), um concreto com 12% de CCA
20pm (C-CCA20-12%), um concreto com 10% de CCAl14 (C-CCA14-10%) e um

concreto com 8% de silica ativa (C-SA-8%).
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(a) (b) (©

Figura 38: Abatimento do tronco de cone (a); aparéncia da consisténcia vista lateral (b); vista
superior(c).

A Tabela 16 apresenta o consumo de cada material utilizado para produzir os
concretos desse estudo, o abatimento de tronco de cone atingido, compacidade do
esqueleto ndo confinado (®) e a compacidade (g).

Tabela 16: Consumo dos materiais utilizados em cada um dos concretos no estudo para
determinacao do tamanho médio de particulas e teor de substituicio 6timo.

Consumo de C-CCAT-  C-CCAT- c-cCA20- O ©
material (kg/m) C-REF  C-SA-8% cor o o CCA20- CCAl4-
12% 10%
Brita 945,1 9385 938,3 935,1 939 935,8 937,5
Areia 712,9 707.,9 707,7 705,4 708,3 705.,9 707,2
Cimento 501,2 461,1 461,1 441,1 461,1 441,1 451,1
Superplastificante 1,9 2,5 3,8 4.5 2,9 3,6 32
Adiciio mineral - 40,1 40,1 60,1 40,1 60,1 50,1
Agua Total 193,7 193,2 192,6 191,8 192,9 192,4 192,8
Abatimento (mm) | 150 170 170 150 180 180 150
@ 0,8064 | 0,7938 | 08004 | 0,8002 | 0,8008 | 0,7988 | 0,7995
g 0,7344 | 0,7344 | 07344 | 07344 | 07344 | 0,7344 | 07344

Para o estudo que avaliou a influéncia do teor de carbono na retracdo autdogena
foram produzidos concretos com CCA0,5%C, CCA6%C e CCA12%C, todos com 12%

de substituicdo de cimento por cinza. Os concretos foram nomeados respectivamente C-
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CCAO0,5%C, C-CCA 6%C e C-CCA 12%C. A Tabela 17 apresenta o consumo dos

materiais utilizados nesse estudo.

Tabela 17: Consumo dos materiais utilizados no estudo da influéncia do teor de carbono residual
nas cinzas da casca de arroz.

Consumo de material

(kg/m?) C-CCA0,5%C C-CCA6%C C-CCA12%C

Brita 935.,8 935,3 935,3
Areia 705.,9 705,5 705,5
Cimento 441,1 441,1 441,1
Superplastificante 3,6 4,2 42
Adicao mineral 60,1 60,1 60,1

Agua Total 192,4 192,0 192,0
Abatimento (mm) 180 180 150

P 0,7988 0,7988 0,7988

G 0,7344 0,7344 0,7344

O aumento do teor de carbono diminui a dgua efetiva da mistura. Ao comparar
os concretos com CCA6%C e CCAI12%C observou-se que embora o consumo de
superplastificante tenha sido o mesmo, os valores obtidos para o abatimento de tronco
de cone foram diferentes. Para um mesmo teor de superplastificante, verificou-se que a
utilizacao da CCA6%C diminuiu em 10 mm a altura do abatimento de tronco de cone.
Notou-se também, que o concreto com CCA6%C demandou mais superplastificante

para obter o mesmo valor de abatimento de tronco de cone que o concreto com

CCAO0,5%C.

A seguinte metodologia de mistura foi utilizada: a brita 0 e a areia foram
homogeneizadas no misturador durante 1 minuto, em seguida foi adicionado 70% da
agua e a betoneira foi ligada por mais um minuto, o cimento foi adicionado em seguida
e mantido por agitagdo por mais 1 minuto, o restante da agua foi adicionado com o
superplastificante e mantido em agitagdo por mais 8 minutos. Para cada idade estuda
foram moldados 4 corpos de prova. Os concretos foram moldados em moldes
cilindricos e apds desmoldados tiveram suas faces paralelizadas em torno mecanico.

Foram mantidos em camera tmida até as idades de ensaio de 3, 7, 28 e 91 dias. Os
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ensaios mecanicos foram realizados em prensa servo-controlada com velocidade de

carregamento igual a 0,1 mm/minutos. O deslocamento axial foi medido com o auxilio

de transdutores de deslocamento.

(a) (b)

Figura 39: Detalhe do molde cilindrico com concreto recém-lancado (a); concreto desmoldados,
alguns apresentam seu topo faceado (b).

E importante ressaltar que a estratégia adotada foi dosar um concreto sem adigao
com resisténcia a compressao de 60 MPa. A partir da dosagem desse concreto, as
adi¢Oes minerais substituiriam em massa o consumo de cimento encontrado durante a

dosagem otimizada do C-REF.

4.5 Estudo dos Concretos
4.5.1 Propriedades Mecdnicas

Os ensaios de resisténcia a compressao foram conduzidos nas idades de 3, 7, 28 ¢
91 dias, com as aquisi¢cdes dos valores de forca e deslocamento para, posteriormente,
possibilitar a montagem das curvas tensao versus deformagao dos concretos. Os ensaios
foram realizados em corpo de prova cilindricos de 7,5 cm de diametro e 15 cm de altura,
que tiveram seus topos faceados em torno mecanico para evitar concentracao de tensao.
Uma prensa servo-controlada Shimadzu, modelo UH — F 1000kN, foi utilizada com
velocidade de carregamento de 0,1 mm/min. As imagens da Figura 40 apresenta

detalhes do ensaio de resisténcia & compressao.
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(b)

Figura 40: Detalhes do ensaio de resisténcia a2 compressao: preparacao do corpo de prova para o
inicio de ensaio (a); inicio do ensaio de resisténcia a compressao uniaxial com aquisicao de dados

(b).

E importante mencionar que os corpos de prova foram desmoldados apds 24 horas
e mantidos em cura na camera umida sob condigdes controladas de temperatura e

umidade (23°C e 100%, respectivamente) até a realizacdo dos ensaios.

4.5.2 Porosimetria por Intrusdo de Merctirio

A técnica de porosimetria por mercurio baseia-se na intrusdo de mercurio nos
poros da estrutura porosa sob o incremento de pressdo. E importante mencionar que o
mercurio s6 € capaz de intrudir em poros conectados. Por isso, essa técnica ndo
representa a real porosidade do material, mas sim uma estimativa (Scrivener et al.,

2016).

Alguns parametros importantes podem ser obtidos pela andlise de micro intrusao
de mercurio. Sao eles: porosidade total, tamanho de poro critico e o didmetro de poro
limiar (threshold diameter). A porosidade total ¢ obtida a partir da curva de porosidade
acumulada correspondente ao ponto de maior pressdo € menor tamanho de poro
equivalente, esse € o ponto em que ocorre a maior intrusao possivel de mercurio. O poro
critico corresponde ao ponto mais ingreme da curva de porosidade acumulada, e ¢
definido como o tamanho méximo de poro interconectado que o mercirio consegue
intrudir. O tamanho do poro critico ¢ uma informag¢do importante porque € possivel
conhecer o controle de transmissibilidade do material. Muitos estudos o utilizam como

pardmetro para estudar os efeitos da relacdo &gua-cimento e da temperatura nas

68



mudangas na estrutura porosa do material. O threshold diameter ¢ definido como o

maior diametro de poro que pode ser preenchido com mercurio (Aligizaki, 2006).

Além disso, existem faixas especificas de tamanhos de poros e essas faixas estdo
relacionadas a alguma propriedade do material cimenticio. A Tabela 18 apresenta essas
faixas e as propriedades da matriz cimenticia que podem ser afetadas (Taylor, 1997;

Mehta e Monteiro, 2014).

Tabela 18: Classificacao da distribuicio dos poros em uma matriz cimenticia (Taylor, 1987;

Mehta e Monteiro, 2014).
Tipo de poros Didmetro do poro Propriedades afetadas
Fases hidratadas (gel) <10 nm Retracdo e fluéncia
Resisténcia mecanica,
Capilares médios 10 — 50 nm permea}blhdade, ﬂuepc1a ¢
retracdo em alta umidade
relativa.
. Resisténcia mecénica e
Capilares grandes 50 nm — 1000 nm (1pm) permeabilidade
Capll.ares grandes e ar >1 um Resisténcia mecanica
incorporado

Nesse estudo serdo apresentados os valores de porosidade total, classificacao dos
poros (conforme a Tabela 18) e tamanho de poro critico para as analises realizadas nas
amostras dos sete concretos que fazem parte da primeira etapa dessa dissertagdo. O
objetivo de apresentar esses resultados estd em mostrar o efeito causado pela cinza da

casca de arroz no refinamento da estrutura porosa da matriz cimenticia.

As andlises foram realizadas na Universidade Técnica de Darmstadt (Alemanha) e
foi utilizada uma pressdo maxima de 400 MPa e um angulo de contato de 140°. O
ensaio foi realizado em amostras cubicas, com volume de aproximadamente 1 cm’
extraidas da regido central de um dos corpos de prova na idade de 28 dias (Figura 41).
ApoOs a extragdo, os cubos foram submetidos ao processo de interrup¢ao da hidratagao
que consistiu na submersdo das amostras em alcool isopropilico P.A. por 3 dias. Apds

esse periodo, as amostras foram mantidas em estufa a 40°C durante 3 dias.
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Figura 41: Detalhe para a obtencdo das amostras para o ensaio de porosimetria por intrusao de
mercirio: corpo de prova 7,5 ¢ x 15 cm (a); disco extraido da regifo central do corpo de prova (b);
cubos de 1cm® (o).

4.5.3 Retragcdo Autogena

Os ensaios de retragdo autdgena foram realizados de acordo com a metodologia
desenvolvida por Silva (2007). Trés corpos de prova por mistura de concreto foram
moldados. Os corpos de prova sdo prismaticos, com 75 mm de altura, 75 mm de largura
e 285 mm de comprimento. O ensaio foi dividido em duas etapas. A primeira etapa
ocorreu durante os primeiros 7 dias, com os concretos ainda dentro dos moldes
prismaticos (selados), as leituras de deformacdo endogena foram obtidas por meio de
transdutores de deslocamento (LVDT). Todos os corpos de prova apresentaram
termopares fixados em seu interior para que fosse possivel registrar a mudanca de
temperatura durante o ensaio. Esse controle de temperatura foi importante por duas
razdes. A primeira para determinar o0 momento de posicionamento dos LVDT’s, uma
vez que o inicio da retracdo autdgena estd relacionada a uma mudanga brusca de
temperatura. Além disso, foi necessario corrigir a deformacgao total lida pelos LVDT’s
para obter a retracdo autdgena real, para isso, foram calculadas as deformagdes de
origem térmica usando o coeficiente de dilatagdo térmica do concreto igual a 10 x 10
6/°C. As deformagdes de origem térmica foram consideradas até que houvesse

estabilizagdo da temperatura dos concretos.

Na segunda etapa, os concretos foram desmoldados, selados e a leitura passou ser
manual no portico, seguindo as prescrigoes da ASTM C 490 (2000). O ambiente no qual
os ensaios foram realizados apresentou condi¢des climaticas controladas de temperatura

(21°C £ 2°C) e umidade (50 + 4%).
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Cada uma dessas etapas sera cuidadosamente descrita a seguir. A primeira etapa

foi executada da seguinte forma:

1.

Primeiramente, os materiais foram pesados e mantidos na mesma
temperatura da sala.

Os moldes foram revestidos com placas de teflon de espessura de 3 mm em
todas as suas faces para ndo restringir o movimento do concreto € minimizar
a0 maximo o atrito entre o molde e o concreto.

Os moldes apresentaram em duas das suas fases orificios que permitiram
que pinos metalicos fossem posicionados e fixados com o auxilio de porcas.
A Figura 42-a mostra o detalhe dessa face; é possivel ver o furo central, de
onde sai o pino. Na face externa, cerca de 7,5 cm do pino (detalhe na Figura
42-b), ultrapassou a porca para que fosse possivel o posicionamento do
corpo de prova no portico durante as leituras na vertical. A Figura 42-c e
Figura 42-d apresentam, respectivamente, os detalhes do posicionamento do
pino na face interna e externa do molde. A Figura 42-e mostra o detalhe do
molde com os pinos posicionado e com as placas de teflon.

Com o auxilio de um paquimetro as extremidades internas de pino a pino
(Figura 42-f) foram aferidas para a determinacdo do “G” e os moldes
identificados. A medida do “G” indica o tamanho inicial do corpo de prova
capaz de se deformar.

O concreto foi langado no molde (Figura 42-g) e adensado em duas camadas
com 25 golpes de soquete (Figura 42-h) e vibrado em mesa vibratoria por 3
segundos (Figura 42-1 apresenta o aspecto dos concretos apos vibragao).
Qualquer choque ou vibragdo excessiva dos moldes foi evitado para que os
pinos ndo saissem de posicao.

Os trés moldes foram colocados sobre a placa metalica, apoiados em
suportes de borracha para evitar que vibragdes alterem as leituras realizadas
pelos LVDT’s, quando os mesmos forem acoplados.

Termopares foram acoplados dentro dos trés prismas de concreto.

Os concretos foram selados com filme plastico em volta de todo o molde em
um total de cinco camadas. A Figura 42-j mostra o detalhe do termopar
fixado e 0 momento da selagem do corpo de prova com filme pléstico. Na
Figura 42-1 ¢ possivel observar todos os corpos de prova posicionados sobre

a bancada, selados e com termopares fixos em seu interior.
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9.

10.

11.

12.

ApOs o preparo de todos os corpos de prova, o sistema de aquisicdo de dados
foi inicializado. A variacdo de temperatura foi monitorada de forma
constante a cada 15 minutos.

O posicionamento dos LVDT’s foi possivel ao observar o momento em que
ocorreu uma elevagado brusca de temperatura. O primeiro passo foi soltar os
parafusos que prendiam as fases dos moldes o que possibilitaria a
movimentagdo dos corpos de prova. Na sequéncia as porcas externas de cada
pino foram removidas para assim possibilitar o acoplamento dos LVDT’s
fixos em bases magnéticas.

Apds o posicionamento dos LVDT’s foram iniciadas as leituras de dimensao
longitudinal para cada corpo de prova (A Figura 42-m mostra o detalhe do
LVDT posicionado).

A aquisicao desses dados foi realizada através do sistema de aquisicao de

dados Agilent.
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Figura 42: Etapas do ensaio de retracao autégena.

A segunda etapa teve inicio 7 dias apds a data de moldagem e foi realizada da

seguinte maneira:

1. Todo o sistema de aquisicdo de dados foi desligado e os termopares
desconectados dos corpos de prova com o auxilio de um alicate.

2. Os corpos de prova foram desmoldados e revestidos com cinco camadas de
filme plastico e uma camada de fita impermeavel de aluminio 3M. A Figura

43-a mostra o corpo de prova selado e identificado.
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3. Os corpos de prova tiveram sua massa aferida em balanca digital com acurécia
de 0,01g para controle didrio de perda de massa, até o fim dos ensaios (A
Figura 43-b apresenta o detalhe do corpo de prova sendo pesado).

4. A variagdo do comprimento dos corpos de prova foi realizada manualmente
com o uso de base metalica dotada de um reldégio comparador de retragao/
expansibilidade com acurécia de 0,001 mm. As leituras foram feitas sempre na
mesma dire¢do, por isso, foi importante indicar o topo e a base dos prismas
por meio de uma seta (Figura 43-c mostra o momento da leitura manual).

5. Foram realizadas trés leituras diarias em horarios fixos: no inicio, no meio e
no final do dia. Ao observar que os corpos de prova ndo variam mais de

tamanho passou-se a realizar apenas uma leitura até completar 100 dias.

(b)

Figura 43: Etapas do ensaio de retracao: corpo de prova sela (a); leitura na vertical (b); pesagem
do corpo de prova (c).

De acordo com Silva (2007), as condi¢des estabelecidas para a metodologia
empregada nesse ensaio garantem que ndo ocorre troca de umidade ou de alguma
substancia com o meio externo. Foi verificado experimentalmente que ndo houve perda

de massa superior a 0,05% até 28 dias nos ensaios de Silva (2007).

4.5 4 Umidade Relativa Interna

A determinacdo da variagdo da umidade relativa interna dos concretos ¢ um
importante pardmetro para avaliar a auto dessecacao. Um material que funciona como
agente de cura interna proporciona uma auto dessecacdo menor, apresentando pequenas
variagdes na umidade relativa interna. Para determinar essa variagdo foi utilizado o
equipamento eletrobnico ALMEMO e uma sonda capacitativa capaz de medir a umidade
e a temperatura simultaneamente. As sondas sdo protegidas por capsulas vazadas com

malha metalica de 100 pm (Figura 44-a).
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O ensaio foi realizado em trés corpos de prova prismaticos (85 x 85 x 315 mm),
que foram selados da mesma forma que os corpos de prova do ensaio de retracdo
autdégena. Como os sensores capacitivos nao podem ser expostos a alta umidade inicial
dos concretos, um tampao de mesma dimensao foi introduzido até a metade da altura
dos corpos de prova. Apos um periodo de 20 horas, os tampdes foram retirados, os
sensores foram posicionados e, entdo, a primeira leitura de umidade interna foi realizada

(Figura 44-b).

(b)

Figura 44: Sonda capacitativa (a); sef up do ensaio de umidade interna (b).

4.6 Andlise Estatistica dos Resultados

A andlise estatistica foi realizada para auxiliar na compressdao dos resultados de
resisténcia a compressao e de retragdo autdogena dos concretos dessa dissertacdao. Para
cada fase estudada, buscando atender aos objetivos de cada uma delas, foi realizada uma
Andlise de Variancia (ONE WAY-ANOVA) e uma Andlise Fatorial com um ponto

central.

A Analise de Variancia (ONE WAY-ANOVA) foi realizada para avaliar a
significancia entre os resultados encontrados nos ensaios de resisténcia & compressao e
de retracdo autdogena. Nos casos em que se observou que pelo menos dois valores eram
significativamente diferentes, uma analise de comparacdes multiplas pelo teste de
Tukey com um nivel de 5% de probabilidade (p < 0,05) foi realizada. O programa
Origin Pro 8 foi utilizado.

A Anédlise Fatorial foi realizada quando se avaliou a influéncia do Dsy e do teor de
substituicdo de cimento por CCA na resisténcia a compressao € na retracdo autdégena
dos concretos com cinza da casca de arroz. O programa Statistica 10 foi utilizado para

realizar essas analises.
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E importante mencionar que no caso dos resultados de resisténcia & compressio
foram utilizados os valores de resisténcia dos 4 corpos de prova moldados, € que no
caso dos resultados de retragdo autdégena foram utilizados os 3 corpos de prova
moldados. As analises ndo foram realizadas com base na média, mas sim com réplicas
dos resultados em cada idade estudada. A seguir sdo descritos em detalhes como cada
uma dessas andlises foi realizada em cada uma das etapas estabelecidas nessa

dissertacao.

4.6.1 Influéncia do Tamanho e do Teor de Substituicdo de
Cinza da Casca de Arroz

No que diz respeito aos resultados de resisténcia a compressdo, em um primeiro
momento foi avaliada a significancia entre os resultados por meio de uma analise de
varidncia (ONE WAY — ANOVA). Para realizar essa andlise foram levados em
consideragdo todos os sete concretos estudados: os cinco concretos com cinza da casca
de arroz e os dois concretos de referéncia. No anexo 9.1.1 Andlise de Variancia e Teste
de Tukey para os Resultados de Resisténcia a Compressdo sdo apresentados com
detalhes esses resultados. A segunda analise estatistica foi realizada na forma de Analise
Fatorial e foi utilizada para avaliar a influéncia do Dsy e do teor de substituicdo das
cinzas da casca de arroz nos resultados de resisténcia a compressao. No anexo 9.1.2
Andlise Fatorial dos Resultados de Resisténcia a Compressdao Uniaxial dos Concretos
com Cinza da Casca de Arroz sdo disponibilizadas as imagens dos resultados geradas

pelo programa Statistica 10.

Para os resultados de retracdo autdgena um analise fatorial foi realizado para avaliar
a influéncia do Dsp e do teor de substitui¢do de cinza da casca de arroz na retracao
autégena dos concretos produzidos somente com cinza da casca de arroz. O anexo 9.1.3
Andlise Fatorial da Retragdo Autogena dos Concretos com Cinza da Casca de Arroz
apresenta maiores detalhes dessa analise. A analise fatorial foi importante para definir
qual concreto com CCA representou a solucao ideal para mitigar a retracdo autdgena, e
assim comparar o seu desempenho ao desempenho dos dois concretos de referéncia.
Uma andlise de variancia (ONE WAY — ANOVA) entre os resultados de retracdo
autogena aos 100 dias para esses trés concretos foi realizada. O anexo 9.1.4 Anélise de
Variancia e Teste de Tukey para os Resultados de Retragdo Autdogena apresenta os

detalhes desses resultados.
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4.6.2 Influéncia do Teor de Carbono Residual da Cinza da
Casca de Arroz

A andlise estatistica dos resultados de resisténcia a compressdao e de retragao
autogena da segunda etapa da dissertacdo foi realizada por uma analise de variancia
(ONE WAY — ANOVA). Os anexos 9.1.1 Andlise de Variancia e Teste de Tukey para os
Resultados de Resisténcia a Compressao e 9.1.2 Analise de Variancia e Teste de Tukey

para os Resultados de Retracdo Autdgena apresentam os detalhes dessas analises.

77



Capitulo 5. Resultados

5.1 Producdo e Caracterizacdo das CCA’s

5.1.1 Cinza da Casca de Arroz com Diferentes Morfologias

5.1.1.1 Requeima da Cinza Residual da Casca de Arroz

O ensaio de perda ao fogo indicou que a cinza da casca de arroz recebida
(chamada de CCA alto C) apresentou 59,7% de perda ao fogo, valor muito acima dos
6% recomendados pela NBR 12653 (1992). Por essa razdo foi realizada uma requeima
em dois patamares como explicado no item 4.2.2 Requeima da cinza da casca de arroz.

A Figura 45-a e Figura 45-b apresenta a cinza antes e apds a queima.

(a) (b)
Figura 45: Detalhe da mudanca de coloracio da cinza da casca de arroz: Cinza da casca de arroz
antes da queima (a); cinza da casca de arroz apos a queima (b).

O procedimento de requeima utilizado promoveu a mudanga de coloragdo, que
pode ser atribuida a volatizacdo dos compostos de origem organica. A Tabela 19
apresenta a composi¢do de 6xidos da CCA alto C e da cinza apds o procedimento de

requeima, que foi chamada de CCA 600.
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Tabela 19: Composicio de 6xidos da CCA alto C e da CCA 600.

Composto (%) CCA alto C CCA 600
SiO, 35,92 89,85
ALO; 1,38 4,79
SO; 0,95 1,34
K,O 0,92 1,38
CaO 0,49 0,79
P,Os 0,12 0,22
MnO 0,16 0,24
Fe,0; 0,30 0,86
Perda ao fogo 59,77 0,53

A queima em dois patamares foi, portanto, eficiente para reduzir o teor dos
compostos de carbono presentes na cinza, uma vez que o valor de perda ao fogo foi

reduzido de 59,77% para apenas 0,53%.

A Figura 46 apresenta o difratograma da CCA alto C e da CCA 600.
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Figura 46: Difratogramas da CCA residual e da CCA 600.

Ao analisar o difratograma, notou-se que ambas as cinzas sao amorfas e que
apresentam contaminacdo por quartzo, muito provavelmente provinda do solo. Na
sequéncia foi realizado o ensaio de condutividade elétrica. A Figura 47 apresenta a
curva de variacdo de condutividade elétrica em fun¢do do tempo. Foi possivel observar
que o procedimento de queima aumentou a reatividade da cinza da casca de arroz. De
acordo com a classificacdo de Luxan et al. (1989), antes da queima a cinza era

classificada como de média pozolanicidade e, apds a requeima, passou a apresentar boa
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pozolanicidade. A Tabela 20 apresenta o valor de condutividade elétrica das duas cinzas

apods 2 minutos de adi¢do da cinza na solugdo.
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Figura 47: Ensaio de condutividade elétrica — pelo método desenvolvido por Liixan et al. (1989).

Tabela 20: Variacido da condutividade elétrica apos 2 minutos de adi¢cdo da cinza a solucao de
hidréxido de célcio.

Amostra AC (mS/cm)
CCA alto C 0,74
CCA 600 2,91

A partir de todos esses ensaios de caracterizagdo, conclui-se que o procedimento
de queima foi adequado para produzir uma cinza com baixo teor de compostos
organicos e de boa pozolanicidade. Dessa maneira, a CCA 600 foi utilizada na primeira

etapa desse estudo.

5.1.1.2 Cinzas da Casca de Arroz de Diferentes Granulometrias

A Figura 48 apresenta as curvas granulométricas obtidas apdés a moagem em

moinho de bolas.

80



100
1 | —®—CCA nio moida
80 T | ——CCA - 30 minutos
- 1 | —O—CCA - 60 minutos
§ 60 T | —a—CCA - 120 minutos
§ | | ——CCA - 240 minutos
§ 40 1
20
01

0,1 1 10 100 1000
Tamanho da particula (um)

Figura 48: Curvas granulométricas da cinza da casca de arroz submetida a moagem no moinho de
bolas (os tempos indicados na legenda indicam a duracio das moagens) .

Ao analisar as curvas granulométricas, notou-se que os diferentes tempos de
moagem estudados foram eficientes para reduzir o valor de Dsy das particulas. A Tabela
21 apresenta os valores de Do, Dso e Dyy obtidos para os diferentes tempos de moagem.
Foi possivel observar que o aumento do tempo de moagem reduziu todas as faixas de

tamanho de particulas.

Tabela 21: Estudo de moagem realizado no moinho de bolas.

Tempo de moagem D 19 (m) D 50 (um) D g9 (pm)
CCA nao moida 32,3 110,4 277,4
CCA - 30 minutos 3.9 20,6 62,0
CCA - 60 minutos 3,0 14,2 48,7
CCA - 120 minutos 2,6 11,1 41,1
CCA - 240 minutos 2.3 9,2 34,2

A Figura 49 apresenta as curvas granulométricas obtidas para os diferentes

tempos de moagem empregados no moinho vibratorio.
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Figura 49: Curva da CCA 600 obtidas por diferentes tempos de moagem em moinho vibratério (os
tempos indicados na legenda indicam a duraciao das moagens).

A Tabela 22 apresenta os valores de Djg, Dsyp € Dy obtidos para os diferentes
tempos de moagem. Observou-se que o primeiro tempo de moagem reduziu
significativamente o Dsy da cinza da casca de arroz. Ao comparar a moagem de 30
minutos com a moagem de 60 minutos observou-se pouca reducdo nas trés faixas de
tamanho analisadas. Com o tempo de 60 minutos foi possivel obter particulas com Ds

de 7,9 um.

Tabela 22: Estudo de moagem realizado no moinho vibratdrio.

Tempo de moagem D (10) pm D (50) pm D (90) pm
CCA nio moida 32,3 110,4 277,4
CCA - 5 minutos 3.1 14,6 44,9

CCA - 10 minutos 2.4 10,3 33,2

CCA - 30 minutos 1,9 8,6 38,7

CCA - 60 minutos 1,8 7,9 35,9

Com a analise dos dois estudos de moagem foram determinadas as condigdes que
possibilitaram obter as trés granulometrias desejadas para a primeira etapa dessa
dissertacdo. Para a cinza da casca de arroz que deveria apresentar Dsy superior ao Dsg
das particulas de cimento foi selecionado o tempo de moagem de 30 minutos no moinho
de bolas. O tempo de moagem de 5 minutos no moinho vibratério foi utilizado para
obter a cinza com Dsg igual ao do cimento, enquanto que a moagem de 60 minutos no
moinho vibratorio gerou uma cinza com Ds inferior ao cimento. Sendo assim, as cinzas
estudas nessa dissertacdo receberam a seguinte nomenclatura em referéncia ao D5y de

suas particulas: a CCA moida durante 30 minutos no moinho de bolas foi denominada
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CCA20, a cinza moida no moinho vibratorio durante 5 minutos e 60 minutos receberam,

respectivamente, as denominagdes de CCA14 e CCAT.

A Figura 50 apresenta as curvas granulométricas das cinzas da casca de arroz que
foram utilizadas nesse estudo juntamente com a curva granulométrica do cimento

Portland.
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Figura 50: Curva granulométrica das diferentes cinzas que serio usadas nesse estudo e o cimento
Portland V.

Como esperado, a CCA20 apresentou uma curva granulometria com particulas
maiores que as do cimento Portland, a CCAl4 apresentou uma distribui¢do
granulométrica similar a do cimento e a CCA7 apresentou particulas menores do que

aquelas presentes no cimento em um trecho entre Dy até Dsgy.

Como um dos objetivos dessa dissertacdo foi avaliar as possiveis diferengas na
estrutura morfoldgica das cinzas em decorréncia das moagens, foram realizados ensaios
de microscopia eletronica de varredura e adsorcdo de gas nas cinzas da casca de arroz

nado moida e nas trés cinzas moidas (CCA20, CCA14 e CCA7).

A Figura 51-a, Figura 51-b, Figura 51-c e Figura 51-d apresentam as imagens de
microscopia eletronica de varredura da CCA alto C e da CCA 600. De uma maneira
geral, ao comparar as imagens foi observado que o procedimento adotado na requeima
ndo alterou a estrutura celular da cinza. Na Figura 51-a e na Figura 51-b sdo
apresentadas, respectivamente, a cinza CCA alto C e a CCA 600, com um aumento
igual a 50 vezes. As imagens indicam que as particulas sdo alongadas, cOnicas, planas,
com tamanhos variados, e que algumas particulas estdo “quebradas”, muito

provavelmente em fun¢do da manipulagdo. Nos detalhes apresentados nas imagens da
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Figura 51-c e da Figura 51-d, notou-se que as particulas apresentaram uma superficie

interna lisa e uma superficie externa “pontiaguda’ bem caracteristica (Cordeiro, 2006).
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Figura 51: Aspecto geral da cinza da cinza da casca de arroz: CCA alto C (a); CCA 600 (b) e
aspecto morfolégico da epiderme externa: CCA alto C (c); CCA 600 (d).

A Figura 52-a e a Figura 52-b apresentam duas particulas da cinza da casca de
arroz nao moida de forma diferente, sendo uma plana (Figura 52-a) e outra concava
(Figura 52-b). Foi possivel perceber, ainda, que os poros se localizam ao longo de toda
a superficie interna e que hd uma epiderme externa (“pontiaguda”) bem distribuida ao
longo de toda a superficie. O detalhe apresentado na Figura 52-c mostrou a estrutura de
forma conica pontiaguda que forma toda a epiderme externa da cinza. Na visao geral da
rede de poros apresentada Figura 52-d, notou-se que os poros apresentaram tamanhos
variados. A Figura 52-e mostra com detalhes a estrutura celular da cinza, onde se
observa a presenca de poros conectados com diametro variado. Por exemplo, um de
seus poros maiores (a esquerda) apresenta didmetro de aproximadamente 15 pm e um
poro menor com didmetro em torno de 1 um (a direita). A Figura 52-f apresenta o

detalhe da estrutura porosa localizada abaixo da epiderme externa. Observou-se uma
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rede de poros totalmente irregular e bastante conectada. A analise das imagens
possibilitou caracterizar a CCA n3o moida como um material que apresenta
macroporoso (IUPAC, 2014). A forma dos poros também ndo apresenta um padrio,

alguns apresentam forma circular e outros forma irregular, conforme indicado na Figura
52-e.
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Figura 52: Secio transversal da cinza com detalhes morfolégicos da epiderme externa e porosidade
da cinza (a); detalhe da estrutura externa da cinza bem caracteristica da cinza com alguns poros
(b); particula de formato concavo (c); visao geral dos poros presentes na cinza da casca de arroz

(d); detalhes da estrutura porosa da cinza (e) e (f).

A Figura 53 apresenta as imagens obtidas da CCA20. Foi possivel observar que o
procedimento de moagem gerou a quebra de muitas particulas, mas preservou bastante a
estrutura celular da cinza (Figura 53-a). Além disso, notou-se que muitas particulas

maiores apresentavam seus poros encobertos por particulas menores, como pode ser
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visto na Figura 53-b. A Figura 53-c apresenta o detalhe da epiderme externa, tdo

caracteristica das cinzas, que se quebrou muito provavelmente durante a moagem.

: Y (?"'»

NUMATS.PEC4141 N D47 x1.8k  50um

NUMATS.PEC4131 2017/06113 N D46 x1.8k  50um NUM N D48 )(3‘0k 30 um

() (d)

Figura 53: MEV da CCA 20: detalhe de duas particulas com sua estrutura celular parcialmente
colapsada e com os poros preenchidos de particulas menores (a) e (b); detalhe de uma epiderme
externa que foi rompida ap6s a moagem e em seu entorno algumas particulas menores (c); detalhe
geral da morfologia da cinza apés a moagem (d).

As imagens de microscopia da CCA14 sdo apresentadas na Figura 54. Muitas
particulas menores sobre particulas maiores foram observadas, como pode ser visto na
Figura 54-a e na Figura 54-b, o que tornou dificil observar se houve ou nao preservacao
da estrutura celular original da cinza. A Figura 54-c apresenta uma particula que nao foi
encoberta por particulas menores. Percebeu-se que a sua epiderme externa e a sua

estrutura celular foram parcialmente preservadas.
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Figura 54: MEV da CCA 14: detalhe de duas particulas com sua estrutura celular colapsada e com
os poros preenchidos de particulas menores (a), (b) e (c); detalhe geral da morfologia da cinza apo6s
a moagem (d).

A Figura 55 apresenta as imagens feitas para a CCA7. Como nas demais cinzas,
foi possivel encontrar particulas com epiderme externa parcialmente preservada, como
na Figura 55-a. Esse fato pode indicar que essa estrutura foi a parte da cinza mais
resistente a moagem. Um numero reduzido de particulas com estrutura celular
preservada foi observado, como no detalhe da Figura 55-b. De uma forma geral, como
esperado, foi observado que particulas muito pequenas se depositaram sobre particulas

menores (Figura 55-c e Figura 55-d).
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Figura 55: MEV da CCA 7: detalhe de uma das poucas estruturas de epiderme externa
encontradas bem mais colapsada que as cinzas anteriores (a); detalhe para a rede porosa da
estrutura da figura anterior (b); detalhe da varias particulas micrométricas sobre uma estrutura
maior (c); detalhe geral da morfologia da cinza apés a moagem (d).

Os valores de superficie especifica, volume de poros e largura dos poros, obtidos
no ensaio de adsor¢dao de gas, sdo apresentados na Tabela 23. Observou-se que com a
diminui¢do do Dspocorreu uma diminui¢do da sua superficie especifica e dessa forma, a
CCA7 apresentou a menor superficie especifica dentre as cinzas estudadas. O mesmo
fendmeno foi observado por Cordeiro ef al. (2011) e por Van et al. (2013). Além disso,
apesar de possuirem tamanho médio de particulas diferentes, a CCA20 e a CCA14
apresentaram valores de superficie especifica similares. Esse fato indica que a estrutura
celular das cinzas da casca de arroz pode ser preservada até certo tempo de moagem. O
volume médio dos poros diminui com a redu¢ao do Dsy, 0 que pode ser justificado pelo
colapso de alguns poros devido a moagem. No que diz respeito ao diametro médio dos
poros, notou-se um aumento desses valores, o que pode ser justificado pela quebra das
particulas. A estrutura celular que originalmente se encontrava fechada perdeu essa

caracteristica com a moagem. As imagens de microscopia corroboram com essa
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informacao. A Figura 56-a apresenta uma imagem de uma particula de CCA ndo moida,
e a Figura 56-b uma particula de CCA moida. Com as imagens percebe-se que a
particula ndo moida, por apresentar poros integros e preservados, tem uma estrutura
celular “mais fechada”, enquanto a cinza moida perde essa caracteristica. Neste caso,
poros vizinhos foram quebrados e passaram a se conectar, o que pode contribuir para o
aumento do tamanho médio dos poros.

Tabela 23: Superficie especifica, volume médio dos poros, didmetro médio dos poros e
largura média dos poros.

Superficie Volume médio n L3 ‘3
P Diametro médio Largura média
Amostra especifica dos poros entre dos poros dos poros
(BE.T) 17 a 3000 A P P

CCA nio moida 131867 m*/kg 0,24 cm’/g 49,9 A 69,1 A
CCA20 106811 m*/kg 0,21 cm’/g 579 A 779 A
CCA14 106712 m*/kg 0,20 cm’/g 52,1 A 72,5 A
CCA7 92042 m?/kg 0,17 cm’/g 54,1 A 70,3A

LAY ) o

NUMATS.PEC4096 2017/06113 F D52 x600 100um NUMATS.PEC4129 N D47 x25k  30um

(a) (b)

Figura 56: Cinza da casca de arroz ndo moida (a); cinza da casca de arroz moida — CCA20 (b).

Com relagdo as andlises de caracterizacao de poros por adsor¢ao de gas, a Figura

57 apresenta as isotermas obtidas para a CCA ndo moida, CCA20, CCA14 e CCAT.
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Figura 57: Isoterma de adsorcao de gas: CCA nao moida (a); CCA20 (b); CCA14(c); CCA7(d).

De acordo com a [UPAC (2014), as cinzas da casca de arroz apresentam isoterma
do tipo II, tipica de materiais macroporosos, o que esta de acordo com as imagens
obtidas por microscopia. Durante o processo de dessor¢do do gas ocorreu histerese do
tipo H3, tipica de materiais ndo rigidos em forma de placa. Além disso, essa histerese
indicou a presenca de mesoporos de forma e de tamanhos variados e interconectados,
que ndo foram completamente preenchidos pelo gas. Essa andlise ajuda a complementar
as analises de microscopia, pois ndo foi possivel observar pelas imagens a existéncia
dos poros da CCA14 e da CCA7, além da existéncia de mesoporos em todas as cinzas.
E importante observar que as curvas apresentam um ponto B bem definido, o que indica
com clareza o término da formagdo de monocamada de gas sobre a superficie do
adsorvato (Webb e Orr, 1997). Um ponto B bem definido indica a presenca de
microporos, tipica de materiais da isoterma do tipo II. Dessa forma, € possivel constatar
que as cinzas da casca de arroz em todas as granulometrias estudadas apresentam poros
nas trés faixas de classificagdo, ou seja, macroporos, mesoporos e microporos. E
relevante ressaltar a importancia da caracterizacdo das cinzas por adsor¢do de gas, visto

que foi possivel chegar a conclusdes além daquelas observadas nas imagens de
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microscopia. Na Figura 58 sdo apresentas as 4 isotermas juntas e observou-se que houve
uma diminui¢cdo da inclinagdo das curvas com a diminuicdo do Dsy das cinzas,
indicando que a distribui¢ao de poros se tornou mais homogénea com a reducao do Dsy.
A CCAT7 apresentou a isoterma menos inclinada em comparacao as demais cinzas

moidas.
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Figura 58: Isotermas de adsorcéo de gas das cinzas da casca de arroz estudadas.

A Figura 59 apresenta os graficos de diametro dos poros versus volume de gas
adsorvido para as quatro cinzas. As cinzas apresentaram tamanho de poros variando de
1 nm (10A) até um pouco mais que 100 nm (1000 A). Le (2015), utilizando a mesma
técnica, encontrou poros maiores que 50 nm (macroporos) e mesoporos variando de 2 a
50 nm. Observou-se que a diminui¢do do Dsy vem acompanhado de uma redu¢do do
volume dos poros, principalmente do volume dos mesoporos. Ao comparar a CCA nao
moida com a CCA20, observou-se a menor reducao no volume de mesoporos, enquanto
para a CCA7 essa redugdo foi mais acentuada. Ao observar o volume de gas adsorvido,
notou-se que a CCA ultrafina apresentou uma redugdo de 28% de volume de gas. Sabe-
se que o tamanho de uma molécula de 4gua é de apenas 0,28 nm (2,8 A). Logo, a partir
da distribui¢ao de poros obtida, concluiu-se que todas as cinzas podem reter dgua em
seu interior, desde os poros menores (microporos) até os maiores (macroporos). Ao
correlacionar as imagens de todas as cinzas obtidas no ensaio de microscopia com o
resultado de distribui¢do de poros, foi possivel concluir que as condi¢des de moagem
utilizadas causaram um colapso maior dos macroporos e proporcionaram redugdes
significativas no volume dos mesoporos, o que corrobora os resultados obtidos por Le

(2015). De acordo com Jensen e Lura (2006), poros maiores que 100 nm sdo uteis para
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diminuir a autodesseacao dos concretos. Por isso, essa analise sugere que a CCA20 seria
capaz de acumular mais agua em seu interior por apresentar um volume maior de poros

maiores que 100 nm.
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Figura 59: Distribuicao do didmetro dos poros das cinzas da casca de arroz: CCA nao moida,
CCA20,CCA14 e CCAT.

No que diz respeito a atividade pozolanica das cinzas, a Figura 60 apresenta as
curvas de condutividade elétrica. Percebeu-se uma leve diminuicdo da condutividade
elétrica com a reducdo do Dsg das cinzas, o que pode estar relacionado a diminui¢do da
superficie especifica da CCA ultrafina; contudo, todas as cinzas foram classificadas

como de boa pozolanicidade.
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Figura 60: Ensaio de condutividade elétrica — pelo método desenvolvido por Liixan et al. (1989).

A Tabela 24 apresenta os valores médios de variacdo da condutividade elétrica

apos 2 minutos de adi¢do da cinza a solug@o de hidroxido de célcio.
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Tabela 24: Variacio da condutividade elétrica apés 2 minutos de adi¢io da cinza a solucao de
hidréxido de calcio.

Amostra AC (mS/cm)
CCA20 2,92
CCAl4 2,90

CCA7 2,78

A Tabela 25 apresenta os valores médios de fragdo soluvel de silica em ambiente
alcalino. Foi possivel observar que houve uma leve diminui¢do do valor médio de
fragao soluvel com a diminui¢dao do tamanho médio das particulas, da mesma forma que
ocorreu com os resultados de condutividade elétrica. Sendo assim, também foi possivel
correlacionar a diminui¢do do teor de silica soluvel com a diminui¢do da superficie

especifica.

Tabela 25: Resultados de fracio solivel.

Amostra Fracao Solivel (%)
CCA20 88,4
CCAl4 87,6

CCA7 85,4

5.1.2 Cinza da Casca de Arroz com Diferentes Teores de Carbono

A CCA com 0,5% (CCA600) de carbono foi obtida através da calcinagdo
controlada (ver secao 5.1.1.1 Requeima da Cinza Residual da Casca de Arroz). Os
outros dois teores foram obtidos por uma mistura entre a CCA 600 e a CCA alto C de

forma a obter 6% e 12% de perda ao fogo.

As cinzas estudadas nessa fase tem Dsg igual 20 pm, pois foi esse o tamanho de
particula definido como ideal para reduzir a retragdo autégena do concreto. A CCA alto
C foi submetida a moagem no moinho de bolas durante 60 minutos para adequar sua
granulometria (Dso igual a 20 pm). A Figura 61 apresenta a curva granulométrica da
CCA20 e da CCA alto C moida durante 60 minutos (apresentada no grafico como CCA

altoC 20). Observa-se que ambas as cinzas apresentam granulométricas similares.
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Figura 61: Curva granulométrica da CCA20 e da CCA altoC 20 gm.

Ap6s ajuste das granulometrias, as cinzas utilizadas nessa fase foram nomeadas
de CCAO0,5%C, CCA6%C e CCA12%C em referéncia aos seus respectivos teores de

carbono residual. A Tabela 26 apresenta a composi¢ao quimica das trés cinzas.

Tabela 26: Composicio de 6xidos e perda ao fogo das cinzas com diferentes teores de carbono.

Composto (%) CCA0,5%C CCA6%C CCA12%C
SiO; 89,85 84,85 79,42
AlLO; 4,79 4,48 4,13
SO; 1,34 1,31 1,27
K,O 1,38 1,33 1,29
CaO 0,79 0,76 0,73
P,05 0,22 0,21 0,20
MnO 0,24 0,23 0,22
Fe,0; 0,86 0,81 0,76
Perda ao fogo 0,53 6,02 11,98

A Figura 62 apresenta o DRX das trés cinzas da casca de arroz utilizadas,
observou-se que os difratogramas sdo similares e a presenca do carbono residual nao

alterou o halo amorfo das cinzas.
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Figura 62: Difratogramas de CCA-0,5%C, CCA-6%C e CCA-12%C.

A Figura 63 apresenta a variacdo da condutividade durante dois minutos apds a

adicao da cinza. Com base nas curvas nota-se que nao houve relagao clara entre o teor

de carbono e a condutividade elétrica medida. De acordo com Luxan et al. (1989) as

trés cinzas sdo classificadas como de boa pozolanicidade. A Tabela 27 apresenta os

valores finais de variacao de condutividade elétrica (apds 2 minutos) de adi¢ao da cinza

da casca de arroz em soluc¢ao de hidroxido de calcio.
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Figura 63: Variacio da condutividade elétrica apods os 2 minutos de adicio da cinza.

Tabela 27: Variacio da condutividade elétrica apos 2 minutos de adi¢do da cinza a soluco de

hidroéxido de calcio.

Cinza AC (mS/cm)
CCA0,5%C 2,92
CCA6%C 2,85
CCA12% C 2,94

As imagens de microscopia, apresentada na Figura 64, indicaram que

visualmente os diferentes teores de carbono ndo modificaram a estrutura morfoldgica
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das cinzas. A Figura 64-a, a Figura 64-c ¢ a Figura 64-d apresentam uma visao geral das
particulas, sendo possivel observar que se trata de particulas de forma e tamanho
variado. No detalhe da Figura 64-b, da Figura 64-d e da Figura 64-f foram observados

que os poros das cinzas estavam preenchidos por particulas menores.
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Figura 64: CCA0,5%C: imagem geral das particulas (a); detalhe em uma particula maior
encoberta por particulas menores (b), CCA6%C: imagem geral das particulas (c); detalhe em uma
particula maior encoberta por particulas menores (d), CCA12%C: imagem geral das particulas (e);

detalhe de uma particula preenchida por particulas menores (f).

Os valores encontrados para superficie especifica, volume de poros e largura dos
poros sao indicados na Tabela 28. As cinzas da casca de arroz com diferentes teores de
carbono também apresentaram isotermas do tipo II, tipicas de materiais macroporos,
com histerese do tipo H3 (Figura 65). Esses resultados, juntamente com as curvas de ¢-

plot (Figura 66), indicaram que ocorreu uma diminui¢do do volume dos poros com o
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aumento do carbono residual. Foog et al. (2015) atribuiram a formagdo dos poros da
cinza da casca de arroz a perda de compostos organicos durante o procedimento de
queima. Por isso, ¢ de se esperar que a CCA 12%C apresente um volume menor de
poros, uma vez que o teor de carbono residual foi mais alto.

Tabela 28: Superficie especifica, volume médio dos poros, diametro médio dos poros e largura
média dos poros.

Superficie Volume médio Didmetro médio Largura média
Amostra especifica entre dos poros. dos Doros dos poros
(B.E.T) entre 17 a 3000 A P
CCA0,5%C 106811 m*/kg 0,21 cm’/g 579 A 77,9 A
CCA6%C 82966 m*/kg 0,19cm’/g 75,4 A 85,5 A
CCA12%C 76605 m*/kg 0,17cm’/g 72,6 A 84,7 A
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Figura 65: Isoterma das cinzas da casca de arroz com diferentes teores de carbono.
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Figura 66: Distribuicdo do tamanho dos poros das cinzas com diferentes teores de carbono.
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5.2 Estudo da hidratacdo em pastas com CCA

O estudo de hidrata¢do consistiu na realizagdo dos ensaios de termogravimetria e
de calorimetria isotérmica. Para melhor compreender o efeito da cinza da casca de arroz
na hidratagdo, pastas com CCA7, CCA14 e CCA20 foram produzidas com todos os
teores de substituicdo anteriormente utilizados, ou seja, 8, 10 e 12%. A pasta sem adi¢ao
mineral recebeu o nome P-REF e as pastas com CCA7 com 8, 10 e 12% de substitui¢ao
receberam o nome de P-CCA7-8%, P-CCA7-10% e P-CCA7-12%. As pastas com
CCA14 e CCA20 seguiram o mesmo padrao e foram denominadas de P-CCA14-8%, P-
CCA14-10%, P-CCA14-12%, P-CCA20-8%, P-CCA20-10% e P-CCA20-12%.

5.2.1 Influéncia do Tamanho e do Teor de substituicdo

5.2.1.1 Estudo da Cinética da Hidratacdo por Calorimetria isotérmica

A Figura 67, a Figura 68 e a Figura 69 apresentam respectivamente as curvas de
fluxo de calor das pastas com CCA7, com CCA14, CCA20 em comparagdo com a pasta
sem adi¢do mineral ¢ com a pasta com silica ativa. As curvas apresentadas foram
normalizadas em fun¢do da massa de cimento. De acordo com Scrivener et al. (2015),
quando as curvas de fluxo de calor sdo normalizadas em fun¢do da massa de cimento ¢é
possivel observar com mais clareza o efeito fisico da adigdo mineral na evolucao da
cinética de hidratacdo. Ao comparar as curvas de fluxo de calor, foi possivel observar
que a silica ativa melhorou a hidratacao da pasta, pois diminuiu o periodo de inducao e
proporcionou leves aumentos no fluxo de calor durante a inducdo e a acelera¢do. Na
Figura 67, ao comparar a pasta com silica ativa com as pastas com diferentes teores de
CCA7, nota-se que ao substituir cimento por CCA7 ocorreu um leve aumento do fluxo
de calor durante a indu¢do. Além disso, o aumento do teor de substituicdo produziu uma
reducdo do fluxo de calor durante o periodo de aceleracdo e uma diminui¢ao da taxa de
reacdo. Quando a CCA14 foi utilizada (Figura 68), os efeitos nas curvas de fluxo de
calor observados na Figura 67 ficaram mais evidentes. Ou seja, ao substituir cimento
por CCA14 ocorreu uma diminui¢do do periodo de indu¢do, um aumento do fluxo de
calor durante o periodo de dorméncia e uma diminui¢do do fluxo de calor durante a

aceleragdo com o aumento do teor de substituicao de cimento por CCA14.

A Figura 69 apresenta as curvas de fluxo de calor da CCA20 em relacdo as

pastas sem adi¢cdo e com silica ativa. Observou-se que o aumento do Dsy da cinza da
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casca de arroz reduziu ainda mais o periodo de dorméncia e aumentou o fluxo de calor
durante a inducao ¢ durante a aceleracao. Entretanto, o aumento do teor de substitui¢ao
reduziu o fluxo méximo durante a aceleracdo, como foi observado para as demais

cinzas.
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Figura 67: Fluxo de calor das pastas com CCA7 e seus diferentes teores, pasta sem adicao e pasta
com silica ativa.
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Figura 68: Fluxo de calor das pastas com CCA14 e seus diferentes teores, pasta sem adicao e pasta
com silica ativa.
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com silica ativa.

Com relagdo ao calor total acumulado das pastas, que ¢ apresentado na Figura
70, na Figura 71 e na Figura 72, de uma maneia geral, observou-se que o uso da silica

ativa diminuiu o calor de hidratacdo em relacdo a pasta sem adicdo. Ao se comparar a
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pasta sem adi¢do com as pastas com cinza da casca de arroz, notou-se que o calor total
acumulado foi maior para as pastas com CCA e que o aumento do teor de substituicao

gerou uma diminuicao progressiva do calor de hidratagao.
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Figura 70: Calor acumulado das pastas com CCA7 e seus diferentes teores, pasta sem adicio e
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Figura 71: Calor acumulado das pastas com CCA14 e seus diferentes teores, pasta sem adicao e
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Figura 72: Calor acumulado das pastas com CCA20 e seus diferentes teores, pasta sem adicao e

pasta com silica ativa.

A Tabela 29 apresenta o tempo de indugdo, o tempo de aceleragdo, os fluxos

maximo e minimo, a taxa de reagdo e o calor acumulado extraidos das curvas de fluxo

de calor (Figura 67, Figura 68, Figura 69) e de calor total acumulado (Figura 70, Figura
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71, Figura 72). Verificou-se que a presenga das adi¢gdes minerais aumentou a cinética
das reagdes, melhorando a hidratagdo. Este comportamento foi decorrente da redugdo do
periodo de inducdo, aumento do fluxo de calor durante os periodos de dorméncia e de
aceleracdo e aumento da inclinagdo das curvas durante o periodo de aceleracao. Pode-se
atribuir aos efeitos de dilui¢do e nucleagdao essa melhoria observada na hidratagdao das
pastas (Cordeiro e Kurtis, 2017). Além disso, quanto maior as substitui¢des de cimento
por cinza da casca de arroz, mais rapidamente as reagdes de hidratacdo ocorreram, o que
gerou um aumento do fluxo de calor durante a dorméncia, uma diminui¢do do periodo

de inducao e uma antecipagdo do inicio do periodo de aceleragao.
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Tabela 29: Dados do fluxo de calor e calor total acumulado para as pastas produzidas.

Duracdo Fluxo de

Inicio do Fim do Fluxo de
do calor Taxa
periodo periodo calor Calor total
periodo  durante de
Pastas de de durante a acumulado
de a reacio
aceleracdo aceleracio aceleracao J/g)
inducdo inducio
() () (mW/g)
(h) (mW/g)
P-REF 3,60 0,71 4,06 12,18 0,68 5,62 290,88
P-SA-8% 1,67 0,95 2,13 9,09 0,69 5,72 284,52
P-CCA7-8% 2,43 1,07 2,92 10,42 0,74 5,83 300,71
P-CCA7-10% 2,01 1,12 2,49 10,19 0,70 5,72 294,11
P-CCA7-12% 1,50 1,11 1,97 10,25 0,66 5,58 289,52
P-CCA14-8% 2,32 1,16 2,80 9,91 0,73 5,97 300,54
P-CCA14-
1,10 1,09 2,30 9,48 0,70 5,92 294,63
10%
P-CCA14-
1,46 1,29 1,94 9,27 0,61 5,91 293,14
12%
P-CCA20-8% 1,94 1,13 2,41 10,01 0,74 6,00 303,39
P-CCA20-
1,55 1,19 2,02 9,5 0,67 5,84 298,19
10%
P-CCA20-
CCA20 1,01 1,29 1,48 8,96 0,60 5,87 294,96
12%

A Figura 73 e a Figura 74 apresentam, em detalhe, o momento do inicio do

periodo de aceleracdo das reacdes de hidratagdo, respectivamente, para as pastas com

8% e 12% de CCA7, CCA14 e CCA20. Pela Figura 73 nota-se que a silica ativa

proporcionou maior aceleracdo nas reacdes de hidratagdo. Para as pastas com cinza da

casca de arroz, um leve aumento da cinética das rea¢des em decorréncia do aumento do
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Dso da CCA foi observado. Esse efeito se confirmou nos resultados ilustrados na Figura
74, que revela que quando o teor de substituicdo foi maior (12%), a pasta com CCA20
apresentou uma maior cinética de reagdo, seguida da pasta com CCA14 e da silica ativa.
Dessa maneira, foi possivel relacionar a maior superficie especifica das cinzas com
maior tamanho de particula a uma aceleragao da cinética das reagdes de hidratacdo. A
maior superficie especifica acelerou as reagdes em decorréncia do efeito de nucleacdo,
conforme ja discutido. Como o teor de substituicdo ¢ o mesmo nas duas situagdes
apresentadas, foi possivel concluir que o efeito de dilui¢do influenciou de maneira
similar as trés pastas com cinza da casca de arroz. Por isso, a maior superficie especifica

das cinzas da casca de arroz gerou aumento da cinética das reagdes por um efeito de

nucleagdo mais pronunciado.
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Figura 73: Detalhe do fluxo de calor para as pastas com CCA com 8% de substituicio.
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Figura 74: Detalhe do fluxo de calor para as pastas com CCA com 12% de substituicao.

A taxa de reagdo foi influenciada pelo uso da cinza da casca de arroz. Ao utilizar
8% de substituicdo foi observado um leve aumento dessa taxa, que foi reduzida a

medida que teores maiores de substituicdo foram utilizados. Em comparacdo com a

107



pasta sem adicdo, a utilizagdo de silica ativa ndo alterou a taxa de reagdo. E importante
observar também que as pastas com 8% de CCA, para todos os Ds, estudados,
apresentaram um comportamento similar. Notou-se que ocorreu um leve aumento do
calor total acumulado; entretanto, o aumento do teor de substituicdo proporcionou a

diminuic¢ao do calor total acumulado.

5.2.1.2 Quantificacdo dos produtos de hidratagcdo

A Tabela 30 apresenta os valores de agua combinada obtidos nas andlises de
termogravimetria. Conforme esperado, verificou-se que ocorreu um aumento da
quantidade de 4agua combinada & medida que o tempo de cura aumentou. Este
comportamento ¢ decorrente da continua hidratagdo da matriz cimenticia e, também, das

reacdes pozolanicas no caso das pastas com adi¢do mineral.

Tabela 30: Teor de Agua combinada encontrado para as pastas produzidas (%).

Pasta 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 17,10 18,30 18,18 21,62
P-SA-8% 15,43 17,40 17,67 19,23
P-CCA7-8% 18,19 18,18 18,88 21,05
P-CCA7-10% 16,80 18,76 19,71 20,24
P-CCA7-12% 18,00 19,44 19,79 21,55
P-CCA14-8% 15,65 17,75 19,73 22,02
P-CCA14-10% 16,89 19,78 19,67 20,81
P-CCA14-12% 17,68 18,28 18,44 20,43
P-CCA20-8% 17,91 18,91 19,44 20,63
P-CCA20-10% 16,74 18,04 19,08 21,37
P-CCA20-12% 16,56 17,47 18,79 20,12

Com relagdo ao consumo de hidréxido de calcio, a Tabela 31 apresenta o teor
encontrado para todas as pastas estudadas. Neste caso, a pasta produzida sem adigdo
mineral apresentou um aumento gradual do teor de portlandita em virtude do avango das
reacoes de hidratacdo do cimento. Em relagdo as pastas com adigdo mineral, foi
observado que o uso das adi¢des minerais reduziu o teor de CH ja aos trés dias.
Entretanto, ¢ importante ressaltar que ndo houve diminui¢do progressiva do teor de CH
com o avango das idades. O esperado para matrizes cimenticias contendo pozolanas ¢
que haja uma redugdo gradual do consumo de hidroxido de calcio com o passar do

tempo. Cordeiro e Kurtis (2017) observaram reducdes no consumo de hidroxido de
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calcio com teor de substitui¢do de cimento por cinza da casca de arroz em um teor de
substitui¢ao de 20%. Dessa maneira, a conclusdo ¢ a de que os teores de substituicao
utilizados ndo foram suficientes para consumir o CH gerado pelas reagdes de hidratagdo

do cimento a ponto de causar variagao expressiva no teor de portlandita.

Tabela 31: Teor de hidroxido de calcio das pastas (%).

Pasta 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 17,09 18,00 18,33 19,13
P-SA-8% 12,97 13,60 12,58 13,62
P-CCA7-8% 13,97 15,04 14,48 14,96
P-CCA7-10% 12,57 13,03 13,13 13,53
P-CCA7-12% 11,90 13,65 10,82 11,42
P-CCA14-8% 12,37 13,22 13,89 14,96
P-CCA14-10% 11,97 13,23 13,16 13,07
P-CCA14-12% 13,24 13,26 13,72 12,76
P-CCA20-8% 13,73 14,11 14,02 14,91
P-CCA20-10% 13,11 14,32 14,51 14,88
P-CCA20-12% 11,56 12,16 11,71 12,84

A Figura 75-a, Figura 75-b e Figura 75-c apresentam, respectivamente, o
consumo de CH para as pastas com CCA7, CCA14 e CCA20, respectivamente. Notou-
se que, para todas as cinzas da casca de arroz, o aumento do teor de substitui¢do gerou
aumento no consumo de hidroxido de célcio. E importante observar mais uma vez o

consumo ndo progressivo de hidroxido de calcio com o avango das idades.
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Figura 75: Consumo de CH para as idades estudadas em funcio das idades.

A Figura 76 apresenta uma comparacao entre o consumo de hidroxido de célcio
para as pastas com cinza da casca de arroz com 12% de substituicdo. Foi observado que,
aos 91 dias, as pastas com cinza da casca de arroz com 12% de substituicdo
apresentaram reducdes no teor de CH muito préximas, o que indicou que as cinzas com
Dsp maior apresentaram uma reatividade comparavel a uma cinza ultrafina. Resultados
similares foram observados na avaliagdo da atividade pozolanica das cinzas (item
5.1.1.2 Cinzas da Casca de Arroz de Diferentes Granulometrias). A CCA20 e a CCA14
geraram redu¢des no teor de CH muito proximas e iguais a 12,84% e 12,76%,
respectivamente. A CCA7, por sua vez, embora tenha reduzido para 11,42% o teor de

CH, na comparacao as demais cinzas apresentou uma redu¢cdo menor que 1%.
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Figura 76: Teor de CH para as pastas com CCA7, CCA14 e CCA20 com 12% de substituicao.

De acordo com Maruyama e Teramoto (2013) e Gleize ef al. (2007) as reagdes
pozolanicas contribuem para um aumento da retracdo autdgena. Dessa maneira, com
base na quantificacdio de CH presente nas pastas ¢ muito provavel que as reagdes
pozolanicas tenham influenciado de maneira muito semelhante na retragdo autégena dos

concretos estudados.
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Com relagao a carbonatagao, foi possivel observar que as amostras apresentaram
teores baixos, considerados despreziveis. A Tabela 32 apresenta o teor de carbonatacao

das amostras.

Tabela 32: Teor de carbonato das amostras.

Pasta 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 1,82 1,44 0,34 1,23
P-SA-8% 1,58 1,05 1,52 0,46
P-CCA7-8% 1,14 0,05 0,44 0,09
P-CCA7-10% 1,28 1,04 0,42 0,39
P-CCA7-12% 2,50 2,12 1,02 1,91
P-CCA14-8% 2,73 1,00 0,76 1,50
P-CCA14-10% 2,02 1,62 1,22 1,38
P-CCA14-12% 1,81 1,00 0,94 0,26
P-CCA20-8% 1,19 1,22 0,94 0,74
P-CCA20-10% 1,43 0,62 0,40 0,60
P-CCA20-12% 2,41 1,41 3,74 0,33

5.2.2 Influéncia do Teor do Carbono Residual na Hidratacdo das Pastas

5.2.2.1Estudo da Cinética de Hidratagdo por Calorimetria Isotérmica

A Figura 77-a e Figura 77-b apresentam, respectivamente, as curvas de fluxo de
calor e de calor total acumulado das pastas com CCAO0,5%C, CCA6%C ¢ CCA12%C,
em comparacdo a pasta sem adig¢@o. Foi observado que a presenca do carbono reduziu a
duracdo do periodo de inducdo e diminuiu a cinética das reagdes, o que esta claro na
redugdo observada da inclinagdo das curvas durante o periodo de aceleragdo. Além
disso, a presenca do carbono nas cinzas da casca de arroz diminuiu os valores de fluxo
maximo durante os periodos de dorméncia e de aceleracdo, indicando que a presenca do
carbono causou retardo nas reagdes de hidratagdo. Com relagdo ao calor total
acumulado, a presenga do carbono residual causou uma diminui¢do do calor de

hidratacao das pastas.
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Figura 77: Fluxo de calor das pastas com CCA de diferentes teores de carbono (a); Calor total
acumulado das pastas com CCA de diferentes teores de carbono(b).

A Tabela 33 apresenta os dados extraidos para as curvas de fluxo de calor e de
calor acumulado. Em relagdao a pasta sem adi¢do, as cinzas com diferentes teores de
carbono diminuiram ainda mais o periodo de indu¢do. Contudo, ndo houve relagao clara
entre o aumento do teor de carbono e a diminuicdo desse periodo. Em relagdo ao
periodo de acelerag@o, notou-se que o aumento do teor de carbono proporcionou um
leve aumento na duragdo desse periodo. A taxa de reagdo também foi influenciada pelo
aumento do teor de carbono, pois ocorreu uma reducao no valor de k quando ocorreu o

aumento do teor de carbono residual.

Tabela 33: Dados do fluxo de calor e calor total acamulado para as pastas produzidas.

Duraciao Fluxo de

Inicio do Fim do Fluxo de
do calor Taxa
periodo periodo calor Calor total
periodo  durante de
Pastas de de durante a acumulado
de a reaciao
aceleracido aceleracio aceleracdo J/g)
inducio inducao k
(h) (h) (mW/g)
(h) (mW/g)
P-REF 3,600 0,714 4,061 12,18 0,684 5,616 290,88
P-CCA0,5%C 1,003 1,287 1,475 8,96 0,595 5,433 294,96
P-CCA6%C 0,081 0,806 1,55 11,03 0,312 4,01 256,95
P-CCA12%C 0,660 0,840 1,135 11,67 0,301 3,873 259,77

5.2.2.2 Quantificacdo dos Produtos de Hidratacdo

A Tabela 34 apresenta o teor de dgua combinada encontrado para as pastas
produzidas com as cinzas da casca de arroz de diferentes teores e para a pasta sem

adicdo. Foi observado que os teores de agua combinada presente nas amostras das
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pastas com as trés cinzas da casca de arroz foram bem semelhantes.

Tabela 34: Teor de Agua combinada (%) presente nas pastas com CCA de diferentes teores de

carbono.
Amostra 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 17,1 18,3 18,18 21,62
P-CCA0,5%C 16,56 17,47 18,79 20,12
P-CCA6%C 16,17 18,23 18,81 20,28
P-CCA12%C 16,33 18,56 20,19 20,94

O baixo teor de substituicdo utilizado ndo contribuiu para que fosse possivel
observar diferencas significativas no consumo de hidréxido de cdlcio pelas cinzas de
diferentes teores de carbono, como mostram os valores apresentados na Tabela 35, que
apresenta o teor de hidroxido de célcio presente em cada uma das pastas. Aos 3 e 7 dias,
as pastas com CCA6%C e a CCA12%C apresentaram teores inferiores de hidroxido de
calcio em relacdo ao encontrado na pasta com CCAO0,5%C. Assim como foi observado
na primeira fase dessa pesquisa, nota-se que o teor de substituicao utilizado nao foi
suficiente para consumir todo o hidréxido de célcio gerado. Dessa maneira, € possivel

chegar a mesma conclusdo da primeira fase.

Tabela 35: Teor de hidréxido (%) presente nas pastas com CCA de diferentes teores de carbono.

Amostra 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 17,09 18,00 18,33 19,13
P-CCA0,5%C 11,56 12,16 11,71 12,84
P-CCA6%C 10,54 11,52 11,04 11,98
P-CCA12%C 10,44 11,54 12,05 13,15

A Tabela 36 apresenta o teor de carbonatacdo das amostras estudadas. Foi
observado que as amostras produzidas com as cinzas de alto teor de carbono

apresentaram uma maior carbonatacao.

Tabela 36: Teor de carbonatacio da amostra

Amostra 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
P-REF 1,82 1,44 0,34 1,23
P-CCA0,5%C 2,41 1,41 3,74 0,33
P-CCA6%C 4,65 4,45 3,19 2,81
P-CCA12%C 6,77 7,59 5,94 4,88

113



5.3 Estudo dos Concretos de Alto Desempenho

5.3.1 Influéncia do Tamanho e do Teor de Substituicdo no Comportamento
sob Compressdo Uniaxial

A Figura 78 apresenta as curvas tipicas de tensdo versus deformagdo para os 7
concretos produzidos nessa dissertacdo, onde notou-se o aumento da resisténcia a
compressao dos concretos com o avango das idades. Ocorreu também um aumento da
inclinacao da curva tensdo versus deformagdo, o que indica um aumento do mddulo de
elasticidade dos concretos com o passar do tempo. A Figura 79 ilustra a ruptura do tipo

cisalhante que foi observada em todas as idades e misturas de concreto estudadas.
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Figura 78: Curvas tipicas tensao-deformacio dos seguintes concretos: C-REF (a); C-SA-8% (b); C-
CCA7-8% (c); C-CCA7T-12% (d); C-CCA20-8% (e); C-CCA20-12% (f); C-CCA14-10% (g).
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Figura 79: Ruptura do tipo cisalhante em um dos corpos de prova de resisténcia a compressao.

Os valores médios dos ensaios de resisténcia a compressao, conduzidos aos 3, 7,
28 ¢ 91 dias estao apresentados na Tabela 37. A analise de variancia indicou que existe
diferenga significativa entre os resultados de resisténcia para todas as idades estudadas.
Esse resultado indicou que um teste de compara¢des multiplas era necessario para
estabelecer as diferencas e semelhangas entre os resultados. Dessa maneira, foi
realizado o teste de Tukey (p > 0,05). Aos 3 dias foi possivel observar que os concretos
com CCA ultrafina apresentaram uma maior resisténcia a compressdo. O que foi
confirmado pelo teste de Tukey, que indicou que os concretos C-CCA7-8% e C-CCA7-
12% apresentaram diferencas significativas (valores mais altos) quando comparados
com os concretos C-CCA14-10%, C-CCA20-8%, C-SA-8% e C-REF. Tal fato, muito
provavelmente ocorreu devido ao efeito filer e a maior reatividade das particulas
ultrafinas da cinza da casca de arroz. Apds 7 dias de cura, o teste de Tukey indicou
resultados similares aos resultados observados aos 3 dias. Os concretos C-CCA7-8% e
C-CCA7-12% apresentaram diferencas significativas em relacdo aos concretos C-
CCA14-10%, C-CCA20-8%, C-SA-8% e C-REF. Entretanto, o concreto C-CCA7-12%
e o concreto C-CCA20-12% passaram a apresentar diferengas significativas no que se

refere a resisténcia aos 7 dias.

Aos 28 dias verificou-se que, com excec¢do do concreto C-CCA14-10%, todos os
concretos apresentaram resisténcia a compressdo dentro do intervalo estabelecido na
dosagem (65 MPa = 5). A analise de variancia indicou diferengas significativas entre os
resultados de resisténcia a compressdo dos dois concretos de referéncia (C-REF e C-SA-
8%), o que indicou que o efeito de ganho da resisténcia em decorréncia das reagdes
pozolanicas para a silica ativa utilizada nessa dissertacao foi mais pronunciado apos 28

dias. Com relagdo aos concretos com CCA ultrafina, de uma forma geral, houve
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diferencas significativas em relacdo as misturas C-CCA14-10%, C-CCA20-12% e C-
REF. Também foram observadas diferencas significativas entre os resultados de
resisténcia de C-SA-8% e dos concretos C-CCA14-10% e C-CCA20-12%. Os maiores
valores de resisténcia a compressao, que foram alcangados pelos concretos com CCA7,
podem estar relacionados a granulometria da cinza, uma vez que a silica reativa em
geral fica mais exposta para as reagdes apds tempos mais prolongados de moagem

(Cordeiro e Kurtis, 2017).

Aos 91 dias, o teste de Tukey indicou que os valores de resisténcia dos concretos
com pozolanas ndo apresentaram diferengas significativas entre si. Esse resultado
apontou também que, em relacdo ao concreto de referencia (C-REF), somente os C-
CCA7-8%, C-CCA7-12%, C-CCA20-12% e C-SA-8% sdo significativamente
diferentes. Esse resultado indicou que a longas idades e com teores de substitui¢do
maiores (nesse caso acima de 12%), as cinzas com um maior Dsy possibilitaram a
producdo de concretos com resisténcia a compressao similares aqueles produzidos com
CCA ultrafinas e silica ativa.

Tabela 37: Valores médios de resisténcia a compressao em MPa com os respectivos coeficientes de
variacio em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-REF 48,4 (£ 2,0) 53,2 (+3,4) 60,6 (+ 3,8) 64,8 (£2,8)
C-SA-8% 49,2 (+ 1,0) 57,1 (£1,2) 70,6 (+2,2) 73,6 (£2,4)
C-CCA7-8% 55,5 (= 1,8) 62,1 (+1,8) 67,7 (+3,3) 72,2 (£2,6)
C-CCA7-12% 54,5 (+3,9) 63,1 (£1,7) 67,7 (= 1,3) 72,7 (+3,5)
C-CCA20-8% 50,5 (= 1,3) 54,3 (+2,6) 62,5 (+2,0) 68,6 (£ 0,7)
C-CCA20-12% 52,2 (+4,6) 57,3 (x4,2) 61,0 (£2,5) 73,1 (£1,4)
C-CCA14-10% 50,9 (= 1,9) 54,4 (£2,5) 58,0 (= 1,4) 68,8 (£1,9)

A Tabela 38 apresenta os valores médios obtidos para os mddulos de elasticidade.
Observou-se que o moddulo aumentou com o decorrer das idades, o que pode ser
justificado pela densificacdo da matriz cimenticia. E importante mencionar que apos 91
dias de cura os concretos apresentaram uma diferenca bem pequena entre os valores do

modulo de elasticidade.
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Tabela 38: Valores médios de modulo de elasticidade em GPa com os respectivos coeficientes de
variaciio em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-REF 25,1 (+3,0) 25,9 (£ 0,7) 28,5 (+ 1,8) 29,5 (+2,0)
C-SA-8% 27,2 (£4,1) 29,7 (£2,1) 32,5 (£4,8) 33,1 (£3,8)
C-CCA7-8% 25,9 (£0,9) 28,7 (£ 3,6) 29,1 (£2,2) 31,1 (£1,9)
C-CCA7-12% 24,9 (£2,5) 29,3 (£3.5) 30,0 (£1,2) 30,3 (£2,7)
C-CCA20-8% 26,7 (£ 3,8) 28,2 (£2,0) 33,0 (£4,0) 32,2 (£3,7)
C-CCA20-12% 25,5(£4,1) 29,9 (£3,7) 29,7 (£2,1) 32,2 (£3,7)
C-CCA14-10% 27,1 (£2,7) 30,8 (£ 1,3) 30,6 (£ 4,5) 33,7(£0,9)

A Tabela 39 apresenta os valores de deformagdo de pico na compressdo para os
todos os concretos produzidos nas idades de 3, 7, 28 ¢ 91 dias. E possivel observar que
os valores de deformacao variam de 2462 a 3129 pe, e que ndo houve nenhuma relagdo

direta entre a deformacao e as idades nas quais os corpos de prova foram ensaiados.

Tabela 39: Valores médios de deformacao de pico em pe com os respectivos coeficientes de variacao

em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-REF 3035 (£ 3,3) 3129 (£ 1,4) 2882 (+4,9) 2758 (£3,9)
C-SA-8% 2419 (£ 2,5) 2966 (£ 5,8) 2839 (+2,1) 2799 (£ 4,6)
C-CCA7-8% 3009 (+3,2) 2519 (+5,9) 2585 (= 4,1) 2575 (£4,4)
C-CCA7-12% 2972 (£ 1,7) 2642 (+2,7) 2563 (£ 1,8) 2638 (+3,0)
C-CCA20-8% 3079 (+ 1,2) 2840 (+3,1) 2810 (+5,4) 2873 (+4,7)
C-CCA20-12% 3094 (+4,5) 2698 (£ 3,6) 2462 (£ 4,1) 3102 (£2,4)
C-CCA14-10% 2859 (£5,8) 2742 (£5,4) 2298 (+4,0) 2892 (£ 1,6)

Com relagdo a andlise fatorial conduzida para avaliar a influéncia do Dsy e do teor
de substitui¢ao das cinzas da casca de arroz nos resultados de resisténcia a compressdo a
Tabela 40 apresenta a estimativa dos efeitos para os resultados de resisténcia a
compressao aos 3 dias. A andlise fatorial indicou que a varidvel que influenciou
significativamente nos resultados de resisténcia a compressdao foi o Dsy (p < 0,05). A
curvatura também apresentou significancia nos resultados, ou seja, pelo menos um fator
apresentou relagdo com a curva de resposta. Observou-se que o ponto central foi um
ponto de inflexd@o para os resultados aos 3 dias. Um coeficiente de correlacao (R ) igual

a 0,65 foi obtido.

Pela curva de nivel apresentada na Figura 80-a foi possivel observar que a regido

de coloragdo vermelha representou os maiores valores de resisténcia a compressdo, que
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variaram de 54 a 56 MPa. Notou-se que nao houve variagdo de resisténcia quando o teor
de substituicdo nos concretos com Dsy entre 12 ¢ 7 um foram alterados. Entretanto,
cinzas com Dsg superior a 12 um apresentaram uma faixa de variagdo de resisténcia a
compressao um pouco maior (49 a 56 MPa). Neste caso, o teor de substitui¢do

influenciou significativamente os resultados.

Tabela 40: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial aos 3 dias.

Fator Efeito p
Teor de substituicao 0,3197 0,7101
Tamanho mediano de particulas -3,6646 0,0006
Interacao 1,3762 0,1237
Curvatura -4,5043 0,0305

Para a idade de 7 dias, o Dsy foi o Gnico parametro a influenciar a resisténcia a
compressao dos concretos (Tabela 41). Assim como ocorreu aos 3 dias, a curvatura
continuou influenciando em pelo menos uma das variaveis estudas. Pela Figura 81-b ¢
possivel observar a superficie de resposta e observar o ponto de inflexdo central. O R
obtido aumentou para 0,77. Na Figura 80-b, ao analisar as curvas de nivel, percebeu-se
um comportamento muito similar ao encontrado aos 3 dias. Neste caso, foi observado
que a variacao do gradiente de coloragdo tornou-se menos intensa e que para particulas
maiores (entre 14 e 20um) o aumento do teor de substituicdo provocou uma menor
variagdo da resisténcia a compressdo. Em relagdo as cinzas com Dsy acima de 14 pum,
observou-se que foram necessarios teores de substituicdo baixos para obter valores de

resisténcia maiores.

Tabela 41: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial aos 7 dias.

Fator Efeito p
Teor de substituiciao 2,0470 0,1019
Tamanho mediano de particulas -6,7772 0,0000
Interacio 0,9829 0,4159
Curvatura -9,5961 0,0023

Na idade de 28 dias o Dsy e a curvatura continuaram a ser as variaveis que
influenciaram significativamente na resisténcia a compressdo dos concretos. Foi
possivel observar que o modelo e os dados experimentais apresentaram uma correlacao
melhor do que a observada nas duas idades anteriores, pois o R obtido foi igual a 0,83.

Pelas curvas de nivel aos 28 dias (Figura 80-c) observou-se que o gradiente de
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coloragdo foi ainda menor do que o apresentado aos 7 dias. Logo, a variacdo de
resisténcia dos diferentes concretos tornou-se ainda menor, o que indicou que
provavelmente as matrizes cimenticias se densificaram de forma similar. Além disso,
ressalta-se a inversao na coloragdo do trecho referente ao das cinzas com maior Dsy para
produzir concretos com maiores valores de resisténcia a compressao (regido em nuances
de verde). Apds 3 e 7 dias de cura, essa regido se concentrou do lado esquerdo,
apontando que teores de substituicdo baixos geraram maiores valores de resisténcia a
compressao, enquanto que aos 28 dias essa regiao se deslocou para a direita. Logo, para
obter resisténcia a compressao maiores foram necessarios teores maiores de substitui¢ao

de cimento por cinza da casca de arroz.

Tabela 42: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial aos 28 dias.

Fator Efeito p
Teor de substituicao 2,4885 0,0427
Tamanho mediano de particulas -1,6077 0,0485
Interacao 2,0448 0,0947
Curvatura -5,7500 0,0427

A Tabela 43 apresenta a estimativa dos efeitos aos 91 dias. Observou-se, nesta
idade, que o teor de substituigdo passou a ser a variavel que influenciou
significativamente os resultados de resisténcia a compressao, além da curvatura. O valor
de R foiigual a 0,61 nesta idade de avaliagdo. Na Figura 80-d foi possivel observar que
para particulas maiores o aumento do teor de substituicdo gerou um aumento
consideravel da resisténcia a compressao, a ponto de ser possivel obter concretos com
resisténcia similares aos produzidos com cinza ultrafina. Este fato indicou que, em
idades mais avangadas, os concretos produzidos com cinzas mais porosas apresentaram
caracteristicas mecénicas similares aquelas observadas para os concretos com cinzas

ultrafinas, desde que sejam utilizados teores de substituicdo de cimento altos.
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Tabela 43: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial aos 91 dias.

Fator Efeito p
Teor de substituicio 2,4885 0,0427
Tamanho mediano de particulas -1,6077 0,0485
Interacao 2,0448 0,0947
Curvatura -5,7500 0,0427

Na Figura 80 sdo apresentadas as curvas de nivel obtidas para as idades de 3, 7, 28

e 91 dias geradas pelo programa Statistica.

Fitted Surface; Variable: Resisténcia a compressao aos 3 dias Fitted Surface; Variable: Resisténcia a compressao aos 7 dias
2"*(2-0) design; MS Residual=2,84727 27%(2-0) design; MS Residual=5,521022
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Figura 80: Curvas de nivel para os resultados de resisténcia a compressao: 3 dias (a); 7 dias (b); 28
dias (c) e 91 dias (d).

Foi observado em todas as idades estudadas que a curvatura influenciou
significativamente os resultados de resisténcia a compressdo. As imagens da superficie
de resposta apresentadas na Figura 81 ilustram o efeito da curvatura nos resultados de
resisténcia. Quando a curvatura influéncia significativamente os resultados significa
dizer que pelo menos um dos fatores tem uma relagdo com a curva de resposta. Nos
casos estudados, a curvatura representou um ponto de inflexdo associado com um

aumento ou uma diminui¢ao do valor de resisténcia a compressao.
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Figura 81: Superficie de resposta para os resultados de resisténcia a compressao: 3 dias (a); 7 dias
(b); 28 dias (c) e 91 dias (d).

5.3.2 Influéncia do Tamanho e do Teor de Substituicdo da Cinza da casca
de arroz na Porosidade Total

A Figura 82 apresenta as curvas de distribui¢do de tamanho de poros para todos
os concretos. Notou-se que os concretos com CCA20 apresentaram a maior porosidade
total em relacdo aos demais concretos, enquanto os concretos com CCA7 e com silica

ativa apresentaram a menor porosidade total. O concreto sem adi¢do e o concreto com

CCA14-10% apresentaram uma distribuicdo de poros similar.
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Figura 82: Distribuicao do tamanho dos poros para os concretos produzidos com a distribuicao de
faixas de tamanho de poros.

Na Tabela 44 foi possivel comparar a porosidade de cada um dos concretos de
acordo com a faixa de tamanho de poro. De acordo com Taylor (1997) e Mehta e
Monteiro (2014), essa classificagdo esta relacionada a origem dos poros e os divide em
poros capilares grandes ou com ar incorporado, capilares grandes, capilares médios e
poros referentes a fases hidratadas. Essa informagdo ¢ importante, pois permite saber

qual propriedade do concreto pode ser afetada de acordo com o tamanho de poros.

Tabela 44: Classificacio da porosidade dos concretos em funcio do didmetro dos poros.

Capilares Poros das
Amostra Porosidade  grandes / ar Capilares Capilares Fases
total (%) incorporado grandes (%) médios (%) hidratadas
(%) (%)
C-REF 10,25 1,49 5,54 2,37 0,85
C-SA-8% 9,51 1,9 3,22 2,84 1,55
C-CCA7-8% 7,98 1,0 3,7 2,09 1,19
C-CCA7-12% 8,19 1,92 3,2 2,15 0,92
C-CCA20-8% 10,71 2,96 4,07 2,37 1,34
C-CCA20-12% 11,03 4.7 3,59 1,95 0,79
C-CCA14-10% 10,08 1,92 4,11 2,77 1,28

Uma relagdo entre a porosidade total e o Dsy do material cimentante utilizado foi
observada (Figura 83). A Tabela 45 apresenta os valores de D5 e porosidade. Notou-se
que quando foi utilizada a cinza da casca de arroz com Dsgigual a 7 um foi possivel
reduzir a porosidade total da matriz cimenticia de 10,25% (concreto sem adig¢do) para

7,98%. Entretanto, o aumento do teor dessa cinza ndo mudou expressivamente a
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estrutura porosa do material. Os concretos com CCA20 apresentaram a maior
porosidade total e, diferente da CCA7, o aumento do teor de substitui¢do gerou um
aumento da porosidade total. O concreto com CCA14 apresentou uma porosidade total
intermediaria em relacdo aos concretos com adigao. O concreto produzido com silica

ativa também apresentou uma porosidade total proxima daquela obtida para os

concretos com a CCA7.

Tabela 45: Porosidade total em funcio do tamanho médio das particulas e da superficie especifica
do cimento e das adi¢des minerais.

Amostra Porosidade Total (%) D5y (zm)
C-REF 10,25 12,81
C-SA-8% 9,51 10,55
C-CCA7-8% 7,98 7,91
C-CCA7-12% 8,19 7,91
C-CCA20-8% 10,71 20,56
C-CCA20-12% 11,03 20,56
C-CCA14-10% 10,08 14,18
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Figura 83: Relacao entre Porosidade total e Ds,.

Esses resultados podem ser atribuidos aos efeitos filer e quimico das pozolanas.
Li et al. (2010) observaram que particulas mais finas apresentaram dois efeitos que
podem influenciar na mudanca da estrutura porosa, proporcionando uma maior
densificagdo da matriz. O primeiro efeito estd relacionado a maior reatividade das
particulas menores, o que significa dizer que a CCA7 reage com o hidréxido de célcio
mais rapidamente gerando produtos hidratados capazes de preencher os poros,
tornando-os menores € menos conectados. O segundo efeito que contribui para diminuir

a porosidade da matriz ¢ o efeito filer, no qual as particulas menores preenchem os
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vazios existentes entre os graos de cimento, contribuindo para uma maior densificacao
da matriz. Dessa forma, a diminui¢do do D5y da CCA provocou uma densificagdo da

matriz com diminuicao da porosidade total.

A Tabela 46 apresenta os valores de poro critico obtidos pela inflexao da curva
de tamanho de poros versus volume de poros. Ao comparar o tamanho de poro critico
do concreto sem adigdo ao valor de poro critico dos concretos com adi¢des minerais foi
possivel observar que as pozolanas proporcionaram uma diminui¢do do tamanho do
poro critico. A silica ativa proporcionou a maior reducao desse valor, enquanto os

concretos com cinza da casca de arroz apresentaram valores de poro criticos similares.

Tabela 46: Tamanho de poro critico.

Amostra Tamanho do poro critico (pm)
C-REF 0,082
C-SA-8% 0,065
C-CCA7-8% 0,076
C-CCA7-12% 0,075
C-CCA20-8% 0,079
C-CCA20-12% 0,073
C-CCA14-10% 0,078

5.3.3 Influéncia do Tamanho e do Teor de Substituicdo na Retracdo
Autogena

A Figura 84 apresenta as curvas de variagdo de massa dos corpos de prova
utilizados nos ensaios de retracdo autdogena. Observou-se, neste caso, que todos os
concretos apresentaram perda de massa inferior a 1%, indicando que um bom
procedimento de vedacao foi realizado e, dessa forma, nao houve perda consideravel de
massa por secagem durante os ensaios (Silva, 2007). A Tabela 47 apresenta o valor final

da variacdo de perda de massa de agua.
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Figura 84: Perda de massa durante o ensaio de retracio autégena.

Tabela 47:Variacao da perda de massa de agua (%) aos 100 dias.

Concreto Variacao da perda de massa de agua (%)
C-REF 0,57
C-SA-8% 0,65
C-CCA7-8% 0,67
C-CCA7-12% 0,44
C-CCA20-8% 0,62
C-CCA20-12% 0,54
C-CCA14-10% 0,81

A Figura 85 apresenta a curva média de retragdo autogena de cada um dos
concretos estudados. De forma geral, notou-se que os concretos sem adi¢do, com silica
ativa e com CCA20-8% apresentaram os maiores valores de retragdo autdgena,
enquanto os concretos com CCA7-8% e com CCA20-12% apresentaram as menores
variacoes dimensionais. Com relagdo aos concretos com cinza da casca de arroz, foi
observado que o concreto com CCA7-8% apresentou a menor retragdo autdogena,

seguido dos concretos com CCA20-12% e CCA14-10%.
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Figura 85: Curva média de retracio autégena até os 100 dias para todos os concretos estudados.

Os resultados médios de retracdo autdgena estdo apresentados na Tabela 48 para

as idades de 1, 3, 7, 28 e 100 dias, além do valor de expansdao méaximo registrado.

Tabela 48: Resultados médios de retracio autégena (x 10®) em diversas idades para os concretos
moldados com os respectivos coeficientes de variacio em parénteses (expressos em %).

Amostra Expansao 1 dia 3 dias 7 dias 28 dias 100 dias
C-REF 58 (+25,3) 22 (£11,7) -49 (£21,4) -89 (£14,7) -291 (+6,6) -422 (£3,3)
C-SA-8% 2,8 (£122.9) -35 (£50,2) -87 (£28,2) -140 (£22,6) | -278 (£13,7) | -455 (+8,36)
C-CCA7-8% 10 (£109.,4) -7 (£189,3) -55 (£37,4) -95 (£27,3) -187 (+18,3) | -277 (£17,3)
C-CCA7-12% 2 (£359,0) -38 (£29,2) -79 (+8.9) -119 (#3,3) -265 (£7,0) -388 (+4,7)
C-CCA20-8% 0 (+0) -32 (£106,3) | -95(+41,6) -141 (£33,0) -359 (£8,5) -460 (£2,8)
C-CCA20-12% 0 (+0) -42 (+47,2) -99 (£30,1) -132 (£26,2) -222 (£20) -325 (+14,7)
C-CCA14-10% 18,1 (+43,1) 4 (£318,1) -62 (+46,8) -103 (£39,2) -220 (£18) -344 (£10,3)

Foi observado que o concreto sem adi¢do apresentou o maior valor de expansao, e
que o uso das pozolanas contribuiu para houvesse redugdo, e em alguns casos, o total
desaparecimento desse periodo, o que pode estd atribuido ao efeito de dilui¢do do
cimento. Em um trabalho desenvolvido por Barcelo er al. (2005) foi observada que a
diminui¢do dos teores de cal livre e da relagdo entre os oOxidos de SO3;/K,O na
composi¢do do cimento contribuiram para a diminuicdo da expansdo das pastas
produzidas. Ao comparar a composicdo de 6xidos do cimento com a composi¢do de
oxidos da cinza da casca de arroz, foi observado que o cimento apresenta uma relagao
entre os dois 6xidos citados de 4,08, uma vez que a cinza da casca de arroz apresenta
apenas 0,97. Além disso, a expansdo também esta relacionada a formacdo de etringita

(Tazawa et al., 1994). Dessa forma, ao substituir cimento por cinza da casca de arroz
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ocorre a diminui¢do dos teores de cal livre, da relacdo entre os o6xidos de SO3/K,0 e
uma diminui¢do na formagdo de etringita, pois o consumo de cimento foi reduzido e
ocorrem também reagdes pozolanicas devido a substituicdo de cimento por cinza.
Acredita-se também, que quando cristais de etringita se desenvolvem dentro dos poros

da cinza da casca de arroz ocorre uma diminui¢do da expansao dos concretos.

Até os 7 dias foi possivel perceber que o concreto sem adi¢ao e o concreto com
CCA7-8% apresentaram as menores variagdes dimensionais. O ensaio de calorimetria
isotérmica ajudou a melhor compreender esses resultados. Sabe-se que durante o
periodo de aceleragdo ocorre a formagao mais expressiva de produtos hidratados e que o
patamar de percolagdo ¢ formado um pouco depois do inicio desse periodo. Isso
acontece porque ha uma quantidade maior de produtos hidratados capazes de se
conectar e formar o primeiro “caminho” continuo de sélidos na pasta de cimento. E
possivel observar que o inicio da aceleragao ocorreu em tempos menores na medida que
o Dsy das cinzas aumentou, e que esse efeito foi ainda mais pronunciado quando se
aumentou o teor de substitui¢do das cinzas da casca de arroz. Dessa forma, foi possivel
relacionar os resultados de calorimetria com as curvas médias de retragdo autdgena nas
primeiras idades (Figura 86), representados aqui até os 7 dias, e melhor compreender os

resultados encontrados.
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Figura 86: Retracio autégena nas primeiras idades.

Observou-se que quanto menor a duragao do periodo de indugdo, ou seja, quanto
mais cedo as reagoes de hidratagdo tiveram inicio, maiores foram os valores de retracao
autogena encontrada. A nucleacdo do cimento por particulas menores possibilita uma
maior hidratacdo da matriz cimenticia, que por sua vez gera mais hidratos e causa um

aumento da retracdo (Gleize et al., 2007). Entretanto, no caso da cinza da casca de
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arroz, conforme ja foi discutido nos resultados de calorimetria, foi observado que a
superficie especifica influenciou mais que o Dsy no efeito de nucleagdo. A CCA20
acelerou as reagoes de hidratagdo, e quanto maior foi o teor de substituicdo maior foi
esse efeito. Dessa maneira, essa analise ajuda a melhor compreender a maior retragao
autogena nas primeiras idades (Figura 86) para os concretos com CCA20, em ambos os

teores.

Para concretos com CCA7 foi observada a influéncia da cinética das rea¢des na
retracdo autogena durante as primeiras idades. O resultado do ensaio de calorimetria
isotérmica indicou que o aumento do teor de substituigdo da CCA7 de 8% para 12%
gerou uma reducdo do periodo de indugdo. Dessa forma, foi possivel correlacionar a
maior geragdo de hidratos da pasta com CCA7-12% com o aumento da retracdo
autdégena quando foram utilizados teores maiores de substituicdo da cinza da casca de
arroz ultrafina. Em outras palavras, ao comparar os concretos C-CCA7-8% e C-CCAT7-
12%, foi possivel afirmar que o aumento do teor de CCA7 acelerou a cinética das
reacdes de hidratacdo o que influenciou no aumento da retragdo autdogena dos concretos

desse estudo.

Além disso, ao comparar o concreto sem adi¢cdo ao concreto com silica ativa foi
possivel verificar a influéncia da velocidade das reagdes na retracao autdogena durante as
primeiras idades. Ambos concretos apresentaram uma alta retragdo autodgena final.
Entretanto, ao se substituir cimento por silica ativa ocorreu uma reducdo no periodo de
inducdo em 3 vezes e um aumento na velocidade das reagdes de hidratacdo, que
propiciaram o aumento da retracdo autdogena durante os 7 primeiros dias para os
concretos com silica ativa. O concreto sem adi¢ao apresentou a menor retracao autdogena

inicial e o menor periodo de indugdo, além de uma expansao também maior.

Em relacdo as longas idades, assumindo que a estrutura celular das cinzas da
casca de arroz funciona como um reservatorio interno de agua, a rede de poros das
diferentes cinzas da casca de arroz ajudou a compreender os resultados de retragdo
autdgena encontrados. Os concretos com CCA7 apresentaram uma maior retragao
autdgena com o aumento do teor de substitui¢do. Verificou-se que, em decorréncia da
moagem utilizada, a CCA7 apresentou uma redu¢do bem maior do volume de
mesoporos, sobretudo de poros maiores que 100 nm. Dessa maneira, admitiu-se que a

rede de poros da cinza ultrafina ndo conseguiu reter um volume de agua suficiente que
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tornasse possivel mitigar a retragdo autdgena por cura interna. O efeito causado em
decorréncia do aumento da cinética das rea¢des permaneceu “alto” e o volume de agua
liberado pelas cinzas ndo foi suficiente para reduzir a retracdo autdégena quando o teor
de substituicdo foi igual 12%. Por isso, o aumento do teor de substituicdo gerou uma
maior retracao autdogena. Entretanto, no caso da CCA20 foi observado um efeito
contrario. O aumento do teor de substituicdo gerou uma redu¢do na retragdo autdogena
em virtude do maior volume de mesoporos maiores que 100 nm. Acredita-se que ao
substituir cimento por CCA20 em 12%, o volume de 4gua aprisionada nos poros foi
maior do que o volume de 4dgua aprisionado quando a substituicdo foi igual a 8%, em
decorréncia do aumento do teor de substitui¢do de cinza. Por isso, em teores elevados de
substituicdo a CCA20 conseguiu mitigar a retragdo autégena disponibilizando para o
sistema um volume de 4gua maior, diminuindo o fendmeno de autodessecacdo e

compensando a maior retracao inicial em decorréncia da maior cinética de hidratacao.

E importante mencionar que um fendmeno similar foi observado com o uso de
cinza volante. Akkaya er al. (2007), Aitcin (2003) e Tangtermisirikul (1999),
observaram que o emprego da cinza volante em substitui¢do ao cimento reduziu a
retragdo autdgena. Contudo, os autores observaram um efeito contrario quando a cinza

volante apresentou uma granulometria menor que a do cimento.

Durante a realizacdo dos ensaios foi possivel perceber que a retragdo autogena
estabilizou por volta de 90-95 dias dependendo do concreto. Por essa razdo, as leituras
foram estendidas até 100 dias para que realmente fosse observada uma completa
estabilizacao dos valores de retragdo para todas a misturas. Assim, o valor de retragdo
autogena final ndo corresponde a tltima idade do ensaio de resisténcia a compressao (91

dias).

Os resultados da andlise fatorial indicaram que o Dsg € o teor de substitui¢do nao
influenciaram significativamente os resultados de retracdo autdgena para as idades de 1,
3 e 7 dias. Este fato pode estar relacionado ao coeficiente de variagdo encontrado nos
resultados dessas idades. Na idade de 28 dias foi observado que o Dsj influenciou nos
resultados de retracdo autdgena, e que houve uma interagdo entre o teor de substituicao
e 0 Dsp nos resultados encontrados (observar valores de p apresentados na Tabela 49). A
interacdo entre os fatores indicou que o aumento do teor de substitui¢ao potencializa o

efeito do Dsp, causando em alguns casos o aumento da retragdo e em outros a
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diminuic¢ao da retracao.

No que diz respeito ao ajuste entre os valores experimentais € o modelo proposto
pelo programa, um valor de R” igual a 0,74 foi obtido. A Figura 87-a apresenta as
curvas de nivel aos 28 dias. Foi possivel localizar os menores valores de retragao
autogena na zona de cor verde e observar uma regido de menores valores possiveis de
retracdo autdogena. Dessa forma, para que haja uma menor retragdo autdogena podem
ocorrer duas situagdes: (i) quanto menor for o Dsy menor devem ser os teores de
substitui¢do; (ii) para particulas maiores, quanto maior for o teor de substituicdo menor
foram os resultados de retracdo autdogena. A regido em vermelho concentra os maiores
valores de retracao autdgena que podem ser atingidos quando o Ds foi superior a 14 um

com altos teores de substitui¢ao.

Tabela 49: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial para os resultados de retracio autégena

aos 28 dias.
Fator Efeito p
Teor de substituicao 29,60 0,1688
Tamanho mediano de particulas -68,79 0,0096
Interacao 107,46 0,0095
Curvatura 75,92 0,1198
Equacao do modelo Retragdo Autogena = -31,89y +53,73xy -258,28

O resultado observado aos 100 dias foi similar ao de 28 dias, ou seja, 0 Dsp e a
interacdo entre os fatores influenciaram na retracdo autdgena dos concretos com cinza
da casca de arroz. A Tabela 50 apresenta os fatores e o efeito associado a ele. Foi obtido
um valor de R” igual a 0,75. Na curva de nivel apresentada na Figura 87-b foi possivel
observar que, em comparacdo com a idade de 28 dias, a area representada pela cor
amarela (valores moderados de retracao) tornou-se maior, ficando mais claro que para
obter menores valores de retracdo autdogena em concretos com cinza da casca de arroz
duas solugdes sdo possiveis. A primeira situacdo admite que para produzir concretos de
alto desempenho com CCA ultrafina devem ser utilizados teores baixos de substituicado,
enquanto que para as cinzas com Dso maiores que 14 pm o teor de substituicdo deve ser

cada vez mais alto.
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Tabela 50: Estimativa dos efeitos para a analise fatorial dos resultados de retracio autégena aos

100 dias.
Fator Efeito p
Teor de substituicao 12,27 0,5646
Tamanho mediano de particulas -60,13 0,0153
Interacao 122,89 0,0001
Curvatura 37,79 0,4312
Equacio do modelo Retragdo Autdgena = -30,06y +61,45xy -362,43

A Figura 87 apresenta as curvas de nivel obtidas para as idades de 28 e 100 dias.

Fitted Surface: Variable: RetracZo autégena 28 dias Fitted Surface; Variable: RetracZo autogena 100 dias
27*(2-0) design; MS Residual=1195,197 27%(2-0) design; MS Residual=1273,263
DV: RetracZo autégena 28 dias DV: Retracéo autogena 100 dias
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Figura 87: Curvas de nivel: aos 28 dias (a); 100 dias (b).

@

No capitulo de anexo item 9.1.4 Andlise de Variancia e Teste de Tukey para os
Resultados de Retragdo Autodgena sdo apresentadas as tabelas de estimativa dos efeitos

geradas pelo programa Statistica 10.

Ao observar as curvas médias e os resultados obtidos pela analise fatorial, pode-
se concluir que os concretos C-CCA20-12% e C-CCA7-8% apresentaram os menores
valores de retracdo autdgena, pois representaram os extremos da analise fatorial.
Contudo, sabendo que a premissa para o uso de adigdes minerais estd em substituir o
cimento Portland em maiores teores possiveis, o concreto com CCA20 com 12% de
substituicdo foi admitido como a solugdo ideal para produzir concretos de alto
desempenho com reduzida retracdo autdgena, dentro da familia dos concretos com cinza

da casca de arroz.

Com esse resultado, dando prosseguimento ao estudo e buscando avaliar se de
fato o uso da cinza da casca de arroz esta relacionado a mitiga¢do da retracdo autégena,

o resultado encontrado para o concreto com CCA20-12% foi comparado aos resultados
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obtidos para os concretos C-REF e C-SA-8%. Na Figura 88 ao observar as curvas
médias desses trés concretos, notou-se que o concreto sem adi¢do e o concreto com
silica ativa apresentaram uma curva média similar, e que o concreto C-CCA20-12%
apresentou uma menor retracdo autdégena em comparacdo aos dois primeiros, essa

analise seria um indicativo da capacidade da CCA20 em mitigar a retragdo autdogena.
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Figura 88: Retracao autogena dos concretos: sem adicao (C-REF), com silica ativa (C-SA-8%) e
com CCA20-12% (C-CCA20-12%).

Buscando constatar a influéncia da cinza da casca de arroz na retracdo autdégena
foi realizada uma andlise de varidncia (ONE-WAY ANOVA) para os resultados
encontrados aos 100 dias. Essa andlise indicou diferencas significativas entre os
resultados de retracdo autdgena dos trés concretos. Por essa razdo, com o objetivo de
avaliar quais concretos apresentam diferengas significativas entre si, foi realizada uma
analise de comparagdes multiplas pelo teste de Tukey (p < 0,05). A analise indicou que
ndo houve diferenca significativa entre os concretos com silica ativa e sem adicao.
Entretanto, o concreto com CCA20-12% apresentou diferenca significativa em relagao
ao concreto sem adi¢do e também em relagdo ao concreto com silica ativa. Com isso, foi
possivel concluir que de fato o uso da cinza da casca de arroz foi capaz de mitigar a

retracdo autdogena de concretos de alto desempenho.

De acordo com Wu et al. (2017), a estrutura porosa da matriz cimenticia, o que

inclui a porosidade total, a distribuicdo do tamanho dos poros e a morfologia dos poros,
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tem um papel importante na retragdo autdogena. Por essa razao, levando em consideracao
os resultados de porosimetria por intrusdo de merctrio foi possivel estabelecer uma
relacdo entre a porosidade total e a retragdo autdogena dos concretos C-REF, C-SA-8% e
C-CCA20-12%. A Figura 89 apresenta a distribui¢do total dos poros dos trés concretos
analisados. Em comparacdo ao concreto com CCA20-12%, foi possivel observar que o
concreto com silica ativa apresentou a menor porosidade total e uma alta retragdo
autdgena aos 100 dias. Embora a retragdo autégena do concreto sem adigdo tenha sido
similar a retracdo autdégena do concreto com silica ativa, a porosidade total do concreto
sem adi¢ao foi um pouco maior. Isso ocorre porque o uso de pozolanas esta associado a
uma maior densificacdo da matriz cimenticia (Mehta e Monteiro, 2014). O concreto
com CCA20-12% apresentou a maior porosidade total e apresentou a menor retragcao
autdégena quando comparado aos concretos utilizados como referéncia. Dessa maneira
foi possivel observar que o refinamento da matriz influenciou diretamente no aumento

da retragdo autogena.
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Figura 89: Distribuicao do tamanho dos poros para os concretos produzidos com a distribuiciao de
faixas de tamanho de poros.

A Tabela 51 apresenta o teor da porosidade referente a natureza que da origem
ao poro. De acordo com Taylor (1997) e Mehta e Monteiro (2014), os poros com
diametros inferiores a 10 nm sdo capazes de influenciar diretamente na retragdo
autdégena em decorréncia da pressdo existente em seu interior. Poros com didmetro
inferior a 10 nm sdo poros correspondentes as fases hidratadas. Por essa razao, também
foi possivel relacionar a maior retracdo autdogena do concreto com silica ativa com a

maior porosidade das fases hidratadas.
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Tabela 51: Classificacio da porosidade dos concretos em funcio do didmetro dos poros.

Capilares Poros de
Amostra Porosidade  grandes/ ar Capilares Capilares fases
total (%) incorporado grandes (%) médios (%) hidratadas
(%) (%)
C-REF 10,25 1,49 5,54 2,37 0,85
C-SA-8% 9,51 1,9 3,22 2,84 1,55
C-CCA20-12% 11,03 4,7 3,59 1,95 0,79

5.3 4 Influéncia do Tamanho e do Teor de Substituicdo — Estudos
Complementares

5.34.1 Retragcdo Quimica

O ensaio de retragdo quimica foi realizado para melhor compreender os
mecanismos que possibilitaram a mitigacdo da retragdo autdgena ao utilizar a CCA20
com 12% de substituigdo. Para isso, os resultados obtidos foram comparados aos
resultados da pasta sem adi¢do e da pasta com silica ativa. A Figura 90 apresenta a
curva média obtida para o ensaio de retracdo quimica da pasta com CCA20-12%, da

pasta sem adi¢do e da pasta com silica ativa.
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Figura 90: Curvas médias de retracio quimica das pastas.

Foi observado que a pasta com CCA20-12% de substituicdo apresentou uma
maior retragdo quimica. Este fato pode ser explicado pela estrutura porosa da cinza da
casca de arroz, que € capaz de reter agua e ocasionar a diminui¢ao da agua efetiva. Isso
significa que um menor volume de agua estara disponivel para as rea¢des de hidratagao
e uma redu¢do no volume absoluto sera observado. De acordo com Liu et al. (2007), a
adicdo de um material que funciona como agente de cura diminui as variagdes de

umidade interna, reduzindo a retracao autdogena e aumentando a retracao quimica.
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Além disso, o resultado de retragdo quimica esta em consonancia com o ensaio
de calorimetria isotérmica, que indicou um aumento da cinética de hidratacdo da pasta
produzida com CCA20-12% e com silica ativa pelos efeitos de nucleacio heterogénea e

dilui¢do.
5.3.4.2 Umidade Relativa Interna

O ensaio de umidade interna foi realizado para os concretos com CCA-12%,
concreto com silica ativa e sem adicdo para possibilitar uma melhor compreensdo do

mecanismo responsavel pela capacidade da CCA 20 em reduzir a retragdo autdgena.

A Figura 91 apresenta as curvas médias do ensaio de umidade relativa interna
para os trés concretos. Nas primeiras 24 horas de ensaio foi observado uma maior
reducdo da umidade interna para o concreto C-CCA20-12%, indicando mais uma vez a
capacidade da cinza em reter agua dentro dos seus poros, reduzindo a dgua disponivel
para a hidratacdo. Apds esse periodo, observou-se que o concreto C-CCA20-12% foi
menos suscetivel a variacdes de umidade relativa interna, enquanto os concretos C-SA-
8% e C-REF apresentaram redugdes progressivas de umidade relativa interna com o
passar do tempo. Apds 12 dias, esse efeito tornou-se mais perceptivel quando o concreto

com silica ativa passou a apresentar alteragdes bruscas de umidade.
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Figura 91: Variacao da umidade interna dos concretos: sem adicio (C-REF), com silica ativa (C-
SA-8%) e com CCA20-12% (C-CCA20-12%) até os 22 dias.

Levando em consideragdo os aspectos apresentados, foi possivel concluir que o
concreto com silica ativa apresentou uma maior autodessecag¢do, o que justifica a sua
alta retracdo autdgena. Em relagdo ao concreto C-CCA20-12%, o ensaio de umidade

interna indicou que a CCA20 efetivamente supriu a perda de umidade em idades iniciais
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(até 15 dias) e que com a progressao das reagdes de hidratagdo houve uma estabilizagao
do teor de umidade relativa medido, o que possibilitou reduzir o fenomeno de
autodessecacdo e diminuir a retragdo autégena do concreto. Dessa forma, constatou-se
que a CCA20 efetivamente funciona como um agente de cura interna. Van et al. (2014a)
também observaram que a cinza da casca de arroz foi capaz de funcionar como um

agente de cura interna, diminuindo a auto dessecacdo de concretos.

A avaliagdo da retracdo autdogena em concreto com cinza da casca de arroz nao
foi trivial, uma vez que a cinza ao mesmo tempo em que funciona como um agente de
cura do concreto participa das reacdes de hidratacdo e gera mudangas na cinética de

hidratacdo.

5.3.5 Influéncia do Teor de Carbono Residual no Comportamento sob
Compressdo Uniaxial

A Figura 92-a, a Figura 92-b e a Figura 92-c apresentam as curvas tipicas para
os concretos com CCA de diferentes teores de carbono ao longo das trés idades
estudadas. Percebeu-se que, para os concretos com CCA0,5%C e com CCA6%C, a
resisténcia a compressdo aumentou com o avango das idades estudadas. Para o concreto
com CCA12%C, por sua vez, notou-se que de 28 dias para 91 dias ndo ocorreu um
aumento significativo da resisténcia a compressdo, como ocorreu com 0s outros dois.
Com relagdo a inclinagdo da curva tensao versus deformacao, notou-se um aumento da

inclinagdo, que indicaram um aumento do médulo de elasticidade dos concretos.
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Figura 92: Curvas tipicas tensdo-deformacio dos concretos: C-CCA0,5%C (a); C-CCA6%C (b);
C-CCA 12%C (¢).

Os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao, conduzidos aos 3, 7, 28 €
91 dias estdo apresentados na Tabela 52. Uma analise de variancia indicou que existem
diferencas significativas entre os concretos desse estudo para as idades de 7 e 28 dias.
Utilizando o teste de Tukey (p < 0,05) foi possivel verificar que na idade de 7 dias os
dois concretos com as cinzas de alto teor de carbono apresentaram valores de resisténcia
a compressdo sem diferencas significativas, e que ambos sdo diferentes
significativamente do concreto com CCA 0,5%C. Aos 28 dias, os concretos CCA0,5%C
e CCA6%C foram considerados diferentes do concreto com CCA12%C.

Tabela 52: Valores médios de resisténcia a compressao em MPa com os respectivos coeficientes de
variacio em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-CCA0,5%C 52,2 (+4,6) 57,3 (£4,2) 61,0 (£2,5) 73,1 (£ 1,4)
C-CCA6%C 53,3 (£0,2) 57,5 (£2,0) 59,9 (+=4,4) 72,7 (£ 1,6)
C-CCA12%C 51,1 (=4,7) 52,1 (x£0,5) 68,1 (+1,9) 69,5 (+1,9)

A Tabela 53 e a Tabela 54 apresentam, respectivamente, os valores encontrados
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para o modulo de elasticidade e deformacdo de pico dos concretos com CCAO0,5%C,
CCA6%C e CCA12%C. Em relacdo ao mddulo de elasticidade observa-se que ocorreu
um aumento com o avan¢o das idades em que os ensaios foram realizados. J4 em

relagdo a deformagdo de pico observou-se que esses valores variam entre 3138 e 2385

LLE.

Tabela 53: Valores médios de médulo de elasticidade em GPa com os respectivos coeficientes de
variacio em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-CCA0,5%C 25,5 (£4,1) 29,9 (£3,7) 29,7 (£2,1) 32,2(x£3,7)
C-CCA6%C 28,5 (£5,7) 31,1 (£3,9) 30,4 (£2,2) 34,8 (£4,1)
C-CCA12%C 28,5 (£2,8) 30,6 (£0,3) 36,6 (£ 1,2) 32,5 (x4,8)

Tabela 54: Valores médios de deformacao de pico em pe com os respectivos coeficientes de variacao
em parénteses (expressos em %).

Concreto 3 dias 7 dias 28 dias 91 dias
C-CCA0,5%C 3079 (+ 1,2) 2840 (+3,1) 2810 (+5,4) 2873 (£ 4,7)
C-CCA6%C 3138 (+4,6) 2617 (=3,1) 2385 (£4,3) 2684 (£5,7)
C-CCA12%C 2733 (£3,2) 2410 (+4,33) 2841 (£ 4,2) 2798 (£ 0,9)

5.3.6 Influéncia do Teor de Carbono Residual na Retracdo Autogena

A Figura 93 apresenta as curvas médias de retragdo autdgena obtida para os trés
concretos. Observando somente as curvas médias até os 85 dias verificou-se que quanto
maior foi o teor de carbono residual da cinza da casca de arroz, menor foi o valor de
retragdo autdgena obtido. Apds essa idade, a retracdo autdogena dos concretos com CCA
5%C e com CCA 6%C foi bem similar. Entretanto, ao realizar uma analise de variancia
(ONE WAY — ANOVA), somente até o sétimo dia de cura foram indicadas diferengas
significativas entre os resultados. O teste Tukey (p < 0,05) indicou que houve diferenca
significativa entre os resultados de retragdo autégena para C-CCA0,5%C e C-
CCA12%C. Portanto, foi possivel afirmar que a variacdo do teor de carbono nao
provocou mudangas significativas na retragdo autégena de concretos com cinza da casca

de arroz com Dsg igual a 20 pm apo6s 7 dias de anélise.
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Figura 93: Resultados médios de retracao autégena dos concretos com cinza da casca de arroz até
os 100 dias.

Os resultados médios do ensaio de retragdo autdgena estdo apresentados na
Tabela 55 para as idades de 1, 3, 7, 14, 28, 91 e 100 dias. Apesar do resultado de analise
térmica aos 3 dias indicar teores de hidroxido de calcio semelhante nas trés pastas,
acredita-se que nas primeiras 24 horas a CCA12%C apresente uma menor reatividade
em relagdo as demais cinzas. Dessa forma, a CCA12%C reage com uma quantidade
menor de CH e, por consequéncia, uma quantidade maior de Portlandita foi gerada
contribuindo para que o concreto C-CCA12%C apresentasse uma maior expansao. Ao
analisar a composi¢do de oxidos das cinzas, observou-se que a relagdo entre os 0xidos
de SO3/K,0 foi igual 0,98 para as trés cinzas. Dessa forma, a presenca desses 6xidos
influenciou de maneira semelhante os resultados de retracdo autdgena dos trés
concretos, uma vez que o teor de substitui¢do de cimento por cinza foi 0 mesmo. De
acordo com Tazawa (1998), o baixo calor de hidratacdo proporciona menores valores de
retracdo autodgena. O ensaio de calorimetria isotérmica indicou que as cinzas com 6% e
12% de carbono proporcionaram obter pastas com menor calor de hidratacdo em relagdo
a pasta P-CCAO0,5%C, dessa forma, a baixa retragdo autdégena dos concretos com alto
teor de carbono (até aproximadamente 7 dias) pode ser justificada pelo baixo calor de

hidratagao.

O comportamento observado aos 7 dias nao foi observado até o final dos 100
dias de estudo, pois a andlise de varidncia indicou que os resultados de retragdo
autogena a partir dos 28 dias foram significativamente iguais. A justificativa para tal

fato esta na distribuicdo do tamanho de poros das cinzas (ver 5.1.2 Cinza da Casca de
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Arroz com Diferentes Teores de Carbono). Acredita-se, que apds 28 dias, a diminui¢ao
do volume dos mesoporos das cinzas de alto carbono tenha proporcionado uma
autodessecacdo um pouco maior que a autodessecacdo do concreto C-CCA 0,5%C, a
ponto de que ao final dos 100 dias os valores de retracdo autdgena encontrados possam

ser considerados significativamente iguais.

Tabela 55: Resultados médios de retracio autégena (x 10°°) em diversas idades para os concretos
moldados com os respectivos coeficientes de variacio em parénteses (expressos em %).

Concreto Expansao 1 dia 3 dias 7 dias 28 dias 100 dias
C-CCA0,5%C 0 (£0) -42 (£47,2) -99 (£30,1) -132 (£26,2) -222 (£20) -325 (£14,7)
C-CC6%C 6 (£72,7) 227 (£28,3) -71 (£17.,9) -95 (£18,4) | -163 (£12,9) | -322(£14,0)
C-CCA12% C | 13 (£241,0) 3(+714,3) | 20 (£193,5) | -32 (£ 156,1) | -160(£72,2) | -257 (£17,7)
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Capitulo 6. Conclusoes

A moagem modificou a estrutura celular da cinza da casca de arroz, pois foram
observadas diminui¢des na superficie especifica e no volume médio dos poros das
cinzas. Ao correlacionar os resultados obtidos no ensaio de adsorcdo de gas com as
imagens de microscopia eletronica de varredura, observou-se que a cinza da casca de
arroz apresenta poros de forma e tamanho variados, que podem ser classificados como
micro, meso € macroporos. Os procedimentos de moagem adotados foram responsaveis
por colapsar os macroporos e diminuir de forma consideravel o volume dos mesoporos

€ microporos existentes nas cinzas.

Além de provocar modificagdes na estrutura porosa da cinza, os procedimentos
de moagem empregados alteraram a reatividade do material. Embora as cinzas de
diferentes tamanhos médios tenham apresentado uma boa pozolanicidade, segundo o
ensaio de condutividade, ¢ importante ressaltar que a diminui¢do do D5y causou uma

leve diminui¢ao na atividade pozolanica e também reduziu sua fragdo solavel.

O resultado da analise fatorial dos resultados de resisténcia a compressdao dos
concretos com cinza com diferentes teores de substituicdo e diferentes valores de Dsg
indicou que, at¢ 28 dias, o Dsy foi a varidvel que influenciou nos resultados de
resisténcia a compressdo. Por outro lado, a moagem ultrafina foi totalmente dispensavel

quando concretos com altos teores de substituicao (12%) foram produzidos.

Com relagdo a cinética de hidratagdo, a estrutura porosa mais preservada da
cinza da casca de arroz melhorou a hidratacdo das pastas estudadas. Ao observar os
resultados do ensaio de calorimetria isotérmica, concluiu-se que o efeito de nucleagao
heterogena foi maior para cinzas com maior superficie especifica (CCA20). Os
resultados de retragdo quimica indicaram que a CCA20 com 12% de substitui¢dao
melhorou a hidratacdo da pasta quando comparada com as pastas sem adi¢do € com a
pasta com 8% de silica ativa. A maior retracdo quimica da P-CCA20-12% ocorreu em
razdo dos efeitos de nucleagdo e dilui¢do, e também pela diminui¢do da relacdo agua-
cimento efetiva, que foi provocada pela migracdo da agua disponivel para dentro dos

poros da cinza.

No que diz respeito ao foco principal dessa dissertagdo, a compreensdo da
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cinética de hidratagdo e da estrutura de porosa da cinza da casca de arroz em muito
contribuiu para o entendimento do fendmeno de retracdo autdégena dos concretos. As
cinzas da casca de arroz CCA20, CCAl14 e CCA7 apresentaram mesoporos e
microporos capazes de reter dgua em seu interior. Os poros maiores que 100 nm foram
uteis para diminuir a autodesseacao dos concretos. Ao comparar as trés cinzas moidas, a
CCA20 apresentou um volume maior de mesoporos. Além disso, a moagem ultrafina

gerou uma diminuicao do volume de poros da cinza.

A maior superficie especifica da CCA20 acelerou as reacdes de hidratagdo, o
que causou uma maior retragdo autdgena nos primeiros 7 dias para os concretos C-
CCA20-8% e C-CCA20-12%. Quando o teor de cinza utilizado foi igual a 12%,
observou-se que o volume de agua armazenada nos poros foi suficiente para compensar
a maior retragcdo autdgena inicial e proporcionar uma diminuicdo da retracdo autdgena.
A calorimetria isotérmica indicou também que o aumento do teor de CCA7 acelerou a
velocidade das reagdes por efeitos de diluigdo e nucleagdo. Desta forma, o aumento do

teor de CCA7 gerou um aumento na retragao autdogena nas primeiras idades.

A andlise fatorial dos ensaios de retracdo autdogena dos concretos com cinza aos
100 dias indicou duas regides para se obter menores valores de retracdo autdgena.
Quando a cinza utilizada apresentou um Dsy menor que 14 um, teores de substituicao
baixos geraram menor retragdo autdogena. Por outro lado, cinzas com Dsg superior a 14
um devem substituir o cimento em teores maiores para que seja obtida uma menor
retragdo autdgena. Assim, o Dsg de particulas de 20 pm e o teor de substituicao de 12%
representaram a solugdo Otima para reduzir a retragdo autdgena dos concretos com
cinza. Além disso, o ensaio de umidade interna indicou que, de fato, a CCA20 (com
12% de substituicdo) foi capaz de diminuir o fendmeno de autodesseca¢do dos
concretos e funcionar como um agente de cura interna, proporcionando uma diminuigado
da retracdo autdgena. Dessa maneira, pode-se concluir que a cinza da casca de arroz
com D5y de 20 um em teor de 12% foi responsavel por diminuir a retragdo autdgena,

sem comprometer a resisténcia a compressao dos concretos de alto desempenho.

Com relacdo a segunda fase dos estudos, foi observado que a presenga do
carbono residual das cinzas influenciou significativamente os resultados de resisténcia a
compressao de duas formas. Entre 7 e 28 dias, a a presenga do carbono residual em até

6% nao influenciou significativamente nos valores de resisténcia a compressdao. Apos
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91 dias, a presenca do carbono residual nao influenciou nos resultados de resisténcia a
compressdo. Esse resultado pode estar relacionado a alta reatividade da cinza da casca

de arroz mesmo com altos teores de carbono.

O aumento do teor de carbono residual causou uma diminui¢do consideravel no
calor total acumulado, além de prolongar a duracao do periodo de aceleragdo, causando
um retardo nas reagdes de hidratagdo. O baixo calor de hidratagdo das cinzas com alto
teor de carbono propiciou uma baixa retragdo autégena dos primeiros dias dos concretos
com cinza da casca de arroz de alto teor de carbono. A diminuicdo do volume de
mesoporos, em decorréncia do aumento do teor de carbono, justificou o fato dos
concretos nao apresentarem diferengas significativas em relagdo a retragdo apos 100

dias de hidratagao.
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Capitulo 7. Sugestao para Trabalhos Futuros

Como sugestao para trabalhos futuros propde-se:

e Avaliar a retracdo autdogena para concretos com cinza da casca de arroz com Dsg
de 20um com outras classes de resisténcia a compressao;

e Avaliar a retragdo autdégena de concretos com CCA 20um para teores maiores de
substituicdo e analisar a influéncia das reagdes pozoldnicas, uma vez que os
teores de substituicdo utilizados nessa dissertagdo ndo consumiram grandes
teores do hidroxido de célcio disponivel;

e Avaliar a retracdo autdgena em uma matriz cimenticia hibrida de cinza da casca
de arroz com polimero superabsorvente, pois espera-se que do ponto de vista
mecanico a CCA compensar as perdas de resisténcia documentadas pelo uso do
polimero superabsorvente;

e Avaliar a retragdo por secagem em conjunto com a retracdo autdogena para
concretos com CCA 20um, pois a redugdo da retracao autdégena pela inclusao de

um agente de cura pode estar relacionada ao aumento da retragdo por secagem.
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Capitulo 9. Anexos

Nesse anexo sao apresentados os resultados gerados pelo programa Origin Pro 8
durante a analise de variancia e teste de Tukey para um nivel de significancia de 5%, e
também os resultados gerados pelo programa Statistica 10 para a anéalise fatorial dos
resultados de resisténcia a compressao e retragdo autdogena dos concretos com cinza da

casca de arroz.

9.1 Estudo da Influéncia do Tamanho Mediano de
Particulas e Teor de Substituicdo das Cinzas da Casca de
Arroz

9.1.1 Andlise de Varidncia e Teste de Tukey para os Resultados de
Resisténcia a Compressdo

A Figura 94 apresenta os resultados gerados aos 3 dias. A Figura 94-a apresenta
o resultado da analise de variancia ressalta-se o valor de F > que 0,05 indicando que ha
diferengas significativas entre os resultados. A Figura 94-b apresenta a tabela de
comparagdes multiplas geradas pelo programa. E importante ressaltar os valores de SIG,
pois quando SIG ¢ igual a zero significa dizer que ndo ha diferencas significativas entre

os resultados e quando SIG igual a um os resultados sdo significativamente diferentes.

Descriptive Statistics 7 Tukey Test —
Sample Sm I e i SNBaI BN IOT ot Mes) I C-REF C-SA-8% l.:]e;:gleé 1SzE7Ii7 g:;u:z P?;sas Ng '0‘ ng aLgcaéza SUB%:F
CaA8% 414921315 130865 9,68343, C-CCA20-8% C-SA-8% |1.25881 12757 139549 095145 004 o |-288821 540582
C-REF 4 4837089 258325 129163 C-CCA20-8% C-REF 1210107 12757 232021 065568 004 0 |-204504 624800
C-CCA-20-8% 4| 5047196 1,2063 0,60315 C-CCA20-12% C-SA-8% 295472 12757 327555 028217 004 o | -1.1923 710173
C-CCA-20-12% 4| 5216787 0,65222 032611 C-CCA20-12% C-REF 379698 12757 420926 008706 004 0 |-035003  7.944
C-CCA-7-8% 4 555128 1.04088 052044 C-CCA20-12% C-CCA20-8% |169591 12757 188005 083078 004 o0 |-245111 584202
C-CCAT-12% 4 544563 2.06047 152473 C-CCA7-8% C-SA-8% 1620966 12757 698368 000116 004 1 | 215264 1044667
C-CCA7-8% C-REF |7,14192 12757 79174 257875E-4 004 1 | 29949 11,28893
C-CCA14:10% 41 50.90009 1:36256 0.68128 C-CCA7-8% C-CCA20-8% 504085 12757 558819 001095 004 1 | 089383 918786
One Way ANOVA C-CCA7-8% C-CCA20-12%  |334494 12757 370813 016917 00! 0 |-080208 749195
= Overall ANOVA C-CCAT-12% C-SA-8% |524316 12757 581246 000767 009 1 |1.09814 939017
DF | Sum ofSquares | Mean Squard | FValue  ProbF C-CCAT-12% C-REF |6.08542 12757 674618 00017 004 1| 19384 1023243
C-CCAT-12% C-CCA20-8% |3.908435 12757 441607 006494 004 0 |o16267 813136
Modeli 5 160.70374 2176399 | 8.630291 5.047015°5 C-CCA7-12% C-CCA20-12% |228844 12757 253692 056591 009 0 |-1.85858 643545
Eror 21 68,3509 3.254i C-CCA7-12% C-CCA7-8% | -10565 12757 117122 097905 004 o | 520352 309051
Total | 27 23505464 C-CCA14-10% C-SA-8% | 1.68694 12757 187011 083408 00! 0 |-246007 583396
ol Hypothesis: The means of o levels are equal C-CCA14-10% C-REF || 25202 12757 280383 045324 004 0 |-161781 667622
Atemasve The means of one oc mare levels are ddferent C-CCA14-10% C-CCA20-8%  |0.42813 12757 047462 099985 009 0 | 371888 457515
At the 0,05 level. the popukation means are sigficantly different C-CCA14-10% C-CCA20-12% 126778 12757 140544 094984 004 0 | 541479 287924
C-CCA14-10% C-CCA7-8% 461271 12757 511357 002299 004 1 |-875073 -04657
T £t Statistics C-CCA14-10% C-CCAT-12% 1355621 012506 004 o | 770323 05008
R-Square CoeffVar RootMSE Data Mean F e
070921 003497 180411 51.58472 beobisnddoinadedimnditumits

(2)

Figura 94: Analise de variancia (ONE WAY — ANOVA) dos resultados de resisténcia a compressao
aos 3 dias; teste de Tukey ( p > 0,05).

A Figura 95 apresenta os resultados da andlise de variancia (Figura 95-a) e do
teste de Tukey (Figura 95-b) para a idade de sete dias. Assim como observado aos 7

dias, a analise de variancia apresentou um valor de F maior que o valor de p.
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Descriptive Statistics
Sample Size Mean Standard Deviation  SE of Mean
C-SA-8% 4 57,08516 151054 0.75527
C-REF 4 5316508 1,15043 0,57521
H C-CCA-20-8% 4 5429158 1,85427 0,92713
C-CCA-20-12% 4 573215 082134 0.41067
C-CCAT-8% 4 6205162 2,13756 1,06878
C-CCA-7-12% 4 6311579 351664 175832
C-CCA-14-10% 4 5439709 2,55908 127954
One Way ANOVA
= Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square F Value Prob>F
Model 6 364,03032 60,67172| 1361098 275751E-6
Ermor | 21 93,60869 4,45756
Total 27 457,63902
is: The means of el
Atemative . ‘one or o
At 105 ditfesent
= Fit Statistics
L[ R-Square  CoeffVar ROOtMSE Data Mean
079545 003682 211129 5734683

= Tukey Test —
MeanDiff SEM qValue Prob Alpha] Sig LCcL ucL
C-REF C-SA8% |-392008 149291 371344 0,16805 0,05 0 |-877321  0,93304
C-CCA20-8% C-SA8% |-279358 149291 264632 051894 0,05, 0 -7,6467  2,05955
C-CCA20-8% C-REF | 112651 149291 1,06712 098692 005 0 |-372662 597963
C-CCA20-12% C-SA8% | 0,23634 149291 0,22388 1 005] 0 |-461678 508947
C-CCA20-12% C-REF | 4,15643  1,49291 393733 012589 005] 0 | -06967 900955
C-CCA20-12% C-CCA20-8% | 302992 149291 28702 042656 005 0 |]-182321 788305
C-CCA7-8% C-SA8% | 496646 149291 470466 004268 0,05 1 011333 9,81959
C-CCA7-8% C-REF | 888654 149291 841811 1,16526E-4 0,05 1 403342 1373967
C-CCA7-8% C-CCA20-8% | 776004 149291 7735098 6.40053E-4 005] 1 | 290691 1261316
C-CCA7-8% C-CCA20-12% | 473012 | 149291 448078 005924 005] 0 J-0,12301 9,58324
C-CCA7-12% C-SA8% | 6.03062 149291 571273 000899 | 0,05 1 11775 1088375
C-CCA7-12% C-REF | 995071 149291 942617 24383565 005] 1 | 509758 1480383
C-CCA7-12% C-CCA20-8% | 88242 1049291 835905 127901E-4 005] 1 | 397107 1367733
C-CCA7-12% C-CCA20-12% | 579428 149291 548885 001281 0,05 1 094116 10,64741
C-CCA7-12% C-CCA7-8% | 106416 149291 1,00807 099026 005] 0 |-378896 591729
C-CCA14-10% C-SA8% |-2.68807 149201 254638 056182 005 0 | 75412 216505
C-CCA14-10% C-REF | 1,23201 149291 1,16707 097942 0,05 0 ]-362112 608514
C-CCA14-10% C-CCA20-8% 01055 149291 0,09994 1 005 0 |-474762 495863
C-CCA14-10% C-CCA20-12% | -292442 149291 277026 046698 0,05 0 |-777754 192871
C-CCA14-10% C-CCA7-8% |-7,65454 149291 725104 752078E-4 0,05 1 |1250766 -2,80141
C-CCA14-10% C-CCA7-12% = -8.7187 149291 825911 149789E-4  0.05 1 |1357182 -3.86557
Sig equais 1 indicates that the means Gifference is significant at the 0,05 level
§ ‘equals 0 indicates that the means difference s not sg'wl 3t the 0.0% level

(a)

(b)

Figura 95: Analise de variancia (ONE WAY — ANOVA) dos resultados de resisténcia a compressao
aos 7 dias; teste de Tukey ( p > 0,05).

A Figura 96 apresenta os resultados da analise de variancia (Figura 96-a) e do

teste de Tukey (Figura 96-b) para a idade de 28 dias.

Descriptive Stalistics = Tukey Test
Sample Size Mean Standard Deviation SE of Mean MeanDiff  SEM  qValue Prob Alpha | Sig LCL ucL
C-SA8% 4 67.95344 524426 267213 CREF C-SA8% |-7.38872 1,07698 528545 001762 005| 1|-1381546 -096198
C-CCA20-8% C-SAB% |-543708 197698 388936 013409 005| o0 |-11,86382 0,98966
CHER 41 6057472 2463651 123162 C-CCA20-8% C-REF | 195164 107698 139609 095136 005| o | -447509 837838
H_ C-CCA-20-8% 4| 6252636 105836 | 052918 C-CCA20-12% C-SA8% |-6.95751 197698 497698 002834 005| 1|-1338425 -053077
C-CCA-20-12% 4 6100593 160748 080374 C-CCA20-12% C-REF | 043122 197698 030847 099999 005| o | 599552 685795
C-CCA-7-8% 4 67,6839 193737 0,96869 C-CCA20-12% C-CCA20-8% |-152043 197698 108762 098558 005 o | -7.94717 490631
C-CCA-7-12% 4 6770147 201284 100642 C-CCAT-8% C-SAB% |-0,27948 197698 0,19992 1 005 of 670822 614726
C-CCA-14-10% 4 57.98189 202894 146447 C-CCA7-8% C-REF | 7,10924 197698 508553 0024 005| 1| 06825 1353508
C-CCA7-8% C-CCA20-8% | 51576 197698 368044 017318 005| 0| 126914 1158434
One Way ANOVA C-CCA7-8% C-CCA20-12% | 667803 197698 477706 003831 005] 1| 025120 1310477
< Overall ANOVA C-CCA7-12% C-SA8% |-0.26196  1,97698 0,18739 1 005 of -66887 616477
OF Sum of Squares  Mean Square| FValue  Prob>F C-CCA7-12% C-REF | 7,12676 197698 509805 002354 005| 1| 070002 135535
Model 6 40451911 ﬂ,ﬂgssl 862487 8.42127E5 C-CCAT-12% C-CCA20-8% | 517511 1,07698 370197 017049 005| o | -125163 1160185
Eror | 21 164,15508 781691 C-CCAT-12% C-CCA20-12% | 669554 1,97698  4,78959 00376 005] 1| 02688 1312228
S s hiT C-CCAT-12% C-CCAT-8% | 0,01751 197698 001253 1] 005] o 640022 644425
> CCCA14-10% C-SA8% |-098155 197698 7.1402 8.99578E-4 005| 1 |-1640820 -355481
Null Hypothesis: The means of ol levels are equal C-CCA14-10% CREF |-259283 1,07698 185476 083015 005| o | -001957 383391
S one or difforent C-CCA14-10% C-CCA20-8% |-454447 197698 325084 028994 005 o0 [|-1097121 188226
At the 0.05 level, C-CCA14-10% C-CCA20-12% |-3,02405 197698 216322 072496 005| 0| -9.45078 340269
5 Fit Statistics C-CCA14-10% C-CCA7-8% |-0,70207 197698 694028 000124 005| 1|-16,12881 -327534
LlR-Square CoeTVar RoolWSE  Daaiiean C-CCA14-10% C-CCA7-12% |-071959 197698 695281 000122 005) 1]-16,14633 -320285

071134 0,04394 279587  63,63397 | Sx equals 1 indicates that the means difference is significant at the 0,05 level
Sig equals 0 indicates that the means dif ference is not significant at the 0.05 level.

(a)

(b)

Figura 96: Analise de variancia (ONE WAY — ANOVA) dos resultados de resisténcia a compressao
aos 28 dias; teste de Tukey ( p > 0,05).

A Figura 97 apresenta os resultados da analise de variancia (Figura 97-a) e do

teste de Tukey (Figura 97-b) para a idade de 91 dias.
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= Descriptive Statistics
Sample Size | Mean  Standard Dewiation SE of Mean
C-SA-8% 3| 7356187 251851 1,45406
C-REF 3 64,8043 323343 1,86682
C-CCA-20-8% 3| 6859118 191186 1,10381
C-CCA-20-12% 3 7312448 2,48377 1434
C-CCA-7-8% 3 7224367 0,65853 0,3802
C-CCA-7-12% 3| 7268738 1,35888 0,78455
C-CCA-14-10% 3 68.78671 251177 1,45017
One Way ANOVA
= Overall ANOVA
DF Sum of Squares Mean Square] FValue Prob>F
Model 6 189,28562 31,5476) 627162 0,00226
Emor 14 70,42297 5,03021
Total 20 259,70859
Null Hypothesis: The means of  levels are equal
Atermative Hypothesis: The means of one or more levels ae different
At the 0.0 level, dttesent
< Fit Statistics
R-Square CoeffVar RoOIMSE Data Mean
L| 0,72884  0,03179 224281 70,5428 |

= Tukey Test —
[ MeanDiff ~ SEM qValue =~ Prob  Alpha| Sig LcL ucL

C-REF C-SA8% -8.75757 1.83125 676319 000419 0,05 1]-15.01053 -2,50462
C-CCA20-8% C-SA8% -4,97069 183125 38387 0,16509 0,05 0 ]-11,22365  1,28227
C-CCA20-8% C-REF 378689 183125 292449 041914 005 0] -246607 10,03984
C-CCA20-12% C-SA8% -0,43739 183125 033778 099998 005] 0| -669034 581557
C-CCA20-12% C-REF | /832019 183125 642541 0,00646 0,05 1 206723 1457315
C-CCA20-12% C-CCA20-8% 45333 183125 350092 023913 0,05 0] -171965 10,78626
C-CCA7-8% C-SA8% | -13182 183125 1,018 098891 0,05 0] -757116 493476
C-CCA7-8% C-REF 743938 183125 574519 001549 0,05 1 118642 1369233
C-CCA7-8% C-CCA20-8% 365249 183125 28207 045823 005 0| -260047 9,90545
C-CCA7-8% C-CCA20-12% -0.88081 183125 068022 099874 0,05 0| -7.13377 537214
C-CCA7-12% C-SA8% -0,87449 183125 067534 0,99879 0,05 0] -7,12744 537847
C-CCA7-12% C-REF 7,88309 183125 6,08785 0,00996 005 1 163013 14,13605
C-CCA7-12% C-CCA20-8% | 40962 183125 316336 03364 005] 0| -215675 1034916
C-CCA7-12% C-CCA20-12% | -0.4371 183125 0,33756 099998 0,05 0] -6,69006 581586
C-CCA7-12% C-CCA7-8% 044371 183125 034266 099998 0,05 0] -580924 669667
C-CCA14-10% C-SA8% 477516 183125 36877 0,19544 0,05 0 |-11,02812 147779
C-CCA14-10% C-REF [3,98241 183125 307548 036557 0,05 0] -227055 1023537
C-CCA14-10% C-CCA20-8% | 0,19553 183125 0,151 1 005] 0] -605743 644848
C-CCA14-10% C-CCA20-12% 433778 183125 334992 027969 0,05 0 ]-10,59073 191518
C-CCA14-10% C-CCA7-8% -3,45697 183125 26697 051775 0,05 0] -970992 279599
C-CCA14-10% C-CCA7-12% -390068 183125 301237 038746 005] 0 |-10.15364 235228

Sig equals 1 indicates that the mesns dif ference s significant 3t the 0,05 level. W—

Sa B indican P st sionit

(a)

)

Figura 97: Analise de variancia (ONE WAY — ANOVA) dos resultados de resisténcia a compressao
aos 91 dias; teste de Tukey ( p > 0,05).

9.1.2 Andlise Fatorial dos Resultados de Resisténcia a Compressdo

Uniaxial dos Concretos com Cinza da Casca de Arroz

A Figura 98 apresenta as tabelas das estimativas dos efeitos para a analise

fatorial dos resultados de resisténcia a compressdo gerados pelo programa Statistica.

Figura 98-a, a Figura 98-b, a Figura 98-c e a Figura 98-d apresenta a analise das idades

de 3, 7, 28 e 91 dias respectivamente. Nas imagens ¢ possivel visualizar os valores

2 . .
encontrados para R”, os valores dos efeitos, o valor de p associado a cada um dos

fatores, os valores dos coeficientes das equagdes que definem o modelo.
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(2)Tamanho médio das particulas
1by2

(@)

[y Workbook16*

S Effect Estimates; V. Resisténcia & compressdo aos 7 dias; R-sqr=,77045; Adjy., 70924 (Design7dias)
= ldy Experimental 2+4(2-0) design: MS Rasi o0 il g esign ) -
L2y Analysis of 2 _Resisténcia a c i
] ffect Effect |StdEm | t(15) P -95% | 495% | Coefi [ISIdEm | -95% | +95%
Limt | Cnf Lim| E Limt | Cof Limt
Mean/Interc. 59.1943740 587421 100.7699] 0.000000 |57.9423 60,4464 59.19437 0,587421| 57.94232 6044643
Curvatr. -9,59875)2 627028  -3,6538] 0.002351 |15,1981 -3,9993 1 -4.79938 [1,313514| -7,59906 -1,99969,
| 1)Teor de substitui 2,04375§1,174843  1,7396]0.102402 | -0.4604 454789 1.02187 0587421 -0,23018 227393
amanho médio das. ulas | )| -6.77625]1.174843 -5,7678] 0,000037 | -9.2804 427213 -338813 0587421 4.64018 -2,13607
1174843 0.8373] -1,5204 34878, 587421 -0.76018  1.74393

Effect Estimate:
2**(2-0) de

DV: Resistencia &
d.Err.

54728

1(15) °
501371 129,103

530 aos 28 dias

0.000000,

-95,% | +95,%]
Limt i

i Cnf |
63,6601/ 65.7974]

|re2716 8713

| 80623 3.7877]
29073 1.3672

[Er | 95% | 95%

Limt | Cnf Limt

501371/ 63,66010 65,79740
}.121100
501371 [
501371 4,03115 -1,89385
501371

-9,13582 435668
144490 0,69240

-1.45365 0.68365

|2y Workbook20*

(©

L 2 Effect Estimateq. Var..Resisténcia a compressdo aos 91 dias; R-sqr=.6148. Adj 46072 (Design91dias) _
| ©-8p Experimental D 2*(2-0) design; =35o372T
| &1y Analysis of 2 —Besisténcia & compresso, s
1] Effect Effect |StdEm | t(10) P -95% | +95% | Coeff. |StdEm | -95% | +95%
Cnf Limt | Cnf Limt| Coeff. | CnfLimt | Cof Limt
Mean/Interc. 71.6616780,554055 129,3403 J0,0000¢ 70,4272 72,89613 71,66167] 0554055 70,42715| 72,89618
Cunvatr. 5,75667 J2.477810. -2.3233)0,042534 11,2776  -0,2357q -2.87833] 1.238905| -5,63879, -0.11788
1)Teor de substitu 249000 |1.108111  2.2471 J0.0484; 00210, 4,95 1.245000.554055| 0.01049 247951
amanho médio das particulas | -1,60667 [1,108111  -1449940,177714 -4,0757 0.8623@ -0,80333] 0554055 -2,03785 0.43118
1,108111  1.8470 -0.4224 451 0,554055 -0,21118 225785
« B
< ) + | 7] Effect Estimates: Var Resisténcia & compressio 20s 91 das: .. |

(d)
Figura 98: Tabela das estimativas dos efeitos geradas pelo programa Stafistica: resisténcia a
compressao aos 3 dias (a); resisténcia a compressao aos 7 dias (b); resisténcia a compressiao aos 3
dias (d); resisténcia a compressao aos 3 dias (d).
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9.1.3 Andlise Fatorial da Retracdo Autogena dos Concretos com Cinza da
Casca de Arroz

A Figura 99 apresenta a estimativa dos efeitos para o ensaio de retracdo autdgena
dos concretos com cinza da casca de arroz gerada pelo programa Statistica. A Figura
99-a e a Figura 99 -b apresenta respectivamente os resultados para as idades de 28 e 100
dias. Em destaque estdo apresentados os resultados de R%, os efeitos de cada um dos

fatores, os valores de p e os coeficientes fundamentais para obter a equagdo do modelo.

iment 2+%(2-0) design;
Q@Amlys-soﬂ‘ autégena 28 di; 1 r
|- L] Effect Esti Effect | [StdEm. l 1(10) ) -95% | +95% | Coefl. |StdEm | -95% | +95%
& Fitted Sur | Factor CnfLimt | Cnf Limt Coeff._| CnfLimt | Cnf Limt
1| Effect Esti Mean/Interc. -258.282] | 9,97997 | -25.8801 0.000000] -280,519] -236,046f -258.282 9.97997 -280,519 -236,046
Cunvatr. 75,923 p4.63177 17014 0,119759] 23523 175369 37,961|22,31588 -11,762 87,684
1)Teor de substitui 29,604 1995993 14834 0,168839] -14,869 74.078] 14,802 9.97997 -7.435 37.039
(2)Tamanho médio das particulas| || -63.796 §9.95993 -3,1964 0.009553| -108.269 -19.322] -31.898] 997997 -54.135  -9,661
1by2 107.460 §9.95993 53839 0.000308] 62,986 151933 53.730) 9.97997] 31493 75967
| . ;
|« (g v | I Efect Estmates; Var. Retragdo autogena 28 das; Raqr=.8158... | G0 Ftted Suface; Vadable: RetragBo autigena 28 das | 7] Effect Estimates: Var Retragdo autégel + |+ |
(a)
awmbo;m‘)' o EM Emma;u Vu Rtmt;lomoqona 100 dias; R-sqr=,81861, Adj 74605 (Design100d)
6 Expenents! 2"*(2-0) design: =TT f
& i Analysis of 2 : autdgena 100
1] Effect Esti Effect [StdEm. | 1(10) P 95% | +95% | Coeff. ||StEm | -95% | +95.%
Factor ICof Limt | Cnf Limt Coefl. | CnfLimt | Cnf Limt
-362.4 030074 -35,1850 J0,000000 J-385,383 -339 480 -362 432 J10,30074 | -385,383 -339.480
Curvatr. 37,787 16.06631  0,8203§0,431183 | -64,.856 140 4. 18,893 P3.03315 -32428 70,214
1)Teor de substituicdo 12,274 0.60148  0,5958J0,564570 | 33629 58,1 6,137 10.30074 16815 29,088
jTamanho médio das s | )| -60.126 P0.60143 -2,918500.015339 |-106,029 -14.223] -30.063 1030074 53014 -7.111
0.60148 59651 76,988 168,793 030074 38494  84.397
v
| < » | 7] Bect Etmates: Vor Retragho suigena 100 dos: Rearm816.. |

(b)
Figura 99: Tabela da estimativa dos efeitos gerada pelo programa Statistica: Retracao autéogena aos
28 dias (a); Retracio autégena aos 100 dias (b).

9.14 Andlise de Varidncia e Teste de Tukey para os Resultados de
Retragdo Autogena

A Figura 100 apresenta andalise de varidncia e o teste de Tukey gerados pelo
programa Origin Pro 8 para os resultados de retracdo autdgena dos concretos C-
CCA20-12%, C-SA-8% e C-REF na idade de 100 dias. O primeiro quadrado vermelho

apresenta o resultado da analise de variancia. Foi possivel observar que o valor de F foi
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muito maior que o valor de p, o que indicou que pelo menos dois resultados
apresentaram diferengas significativas entre os seus resultados. O passo seguinte
consistiu na analise multipla dos resultados pelo teste de Tukey. Na aba chamada Tukey
Test sao apresentados os resultados encontrados para o teste de Tukey. O valor de SIG
igual a 1 nas relacdes entre o concreto C-CCA20-12% com os concretos de referéncia
foram fundamentais para que fosse possivel constatar o efeito mitigatdrio da cinza da

casca de arroz.

+ Notes
% Input Data
= Descriptive Statistics

Sample Size Mean Standard Deviation  SE of Mean

CCA 3 -32491279 4769439 2753637
SA 3 -45422079 37,95899 21,91563
REF 3 -441,67063 1041384 6,01243

One Way ANOVA
= Overall ANOVA

DF  Sum ofSquares ~ MeanSquare] FValue  Prob>F
Model 2 30510,45757 152552287¢ 1196774 0,00805
Emor 6 7648,17554 12746959
Total 8 38158,6331

Nul Hypothesis: The means of al levels are equal
Alternative Hypothesis: The mesns of one or more levels are different
At the 0.05 level, the population means are significantly &fferent
= Fit Statistics
R-Square CoeffVar RootMSE DataMean
0,79957  -0.08774 | 3570288  -406,93473

= Means Comparisons

= Tukey Test
| [ WeanDift SEM  qvalue | Prob | Alpha| Sig LCL UCL
C-SA-8% C-CCA20-12% | -129,308 29,15128 627311 001044 005| 1 |-21875428 -30386172
C-REF C-CCA20-12% -116,75784 29,15128 566426 001664 0,05 1 ]-206,20412 -27,31156
C-REF C-SA-8% 1255016  29.15128 0,60884 090444 0.05 0 | -7689612 101,99644

Sig equals 1 indicates that the means Gfference ia signficant at the 0,05 leves
$g equais O indicates that the means difference is not s 0

0.05 level

Figura 100: Analise de variancia e teste de Tukey para a idade de 28 dias

9.2 Estudo da Influéncia do Teor de Carbono Residual das
Cinzas da Casca de Arroz

9.1.1 Andlise de Varidncia e Teste de Tukey para os Resultados de
Resisténcia a Compressdo

A Figura 101 apresenta a analise de variancia gerada pelo programa Origin Pro
8 para os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao para as idades de 3, 7, 28 e
91 dias. Foi observado em todas as idades que houve diferencas significativas entre os
resultados. Por isso € importante observar os valores encontrados para F em destaque no
primeiro quadro vermelho. Na aba chamada Tukey Test sdao apresentados o teste de
Tukey. E importante ressaltar que quando SIG igual a 0 ndo houve diferencas
significativa entre os resultados (retangulo amarelo), e quando SIG igual a 1 significa

que diferengas significativas entre os resultados foram observadas.
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t Descrptive Statistics

Descriptive Statistics

Nul Hypothesis: Tre means of al levels are equal
At the 0.05 level. the popelation maans are not sgaificantly &

= Fit Statistics

Atemative Hypothesis: The means of one o more levels are Giffarent

ferent

L] R-Square CoeffVar RoOIMSE DataMean
0,31553  0,02904 151604 52,2054

L Sample Size  Mean  Standard Deviation = SE of Mean L Sample Size  Mean  Standard Deviation SE of Mean
C-CCA0,5%C 4 5216787 0,65222 0,32611 C-CCA0,5%C 4 573215 082134 0,41067
C-CCAB%C 4| 5331545 021779 0,10889 C-CCA8%C 4 574716 256953 128476
C-CCA12%C 4 5113289 253423 126711 C-CCA12%C 4 5214314 0,34357 017179
One Way ANOVA One Way ANOVA
¥ Overall ANOVA gues———— < Overall ANOVA
DF  Sum of Squares = Mean Square] FValue Prob>F OF SumofSquares Mean Square| FValue  Prob>F
Model 2 9,53563 4‘76777I-M Model 2 7364054 36.82027|M
Emor 9 20,68542 2,29838! r Eror 9 22,18535 2,465041
Total 11 30.22095 Total 11 95,82589

Nol Hyporbesis: The means of a1 ievels are equal
Aermative Hypothes:s: The means of one or more levels are different
At the 0.05 level the population means are sigificantly ddferent
5 Fit Statistics
R-Square | Coefi Var RoOUWSE | Data Mean
076848 002822 157004 5564542

C-CCA12%C C-CCA05%C | -1,03497 1072 136536 061531 0,05 0
C-CCA12%C C-CCAB%C | -2,18255 1072 287928 015916 0,05 0

-4,02801 1,95806

-5,17559 081048

]

7 Means Cc = Means Cc
= Tukey Test = Tukey Test
| MeanDiff | SEM | qValue | Prob | Alpha| Sig | LCL UCL WeanDiff | _SEM | qValue _ Prob
C-CCAB%C C-CCAOS%C | 1,14758 1072 151392 055444 005] 0 |-184546 414062 C-CCAB%C C-CCAD5%C | 0,501 1,1019 0,1912 098998

C-CCA12%C C-CCAD,5%C ' -5,17836 1,11019 659645 0,00303
C-CCA12%C C-CCAB%C | -532846 111019 678765 0,00251

Apha | Sig LCL ucL
0,05 0 ]-294956 324975
0,05 1]-827801 -2,07871
0,05 1]-842811  -2.2288

g equals 1 dicates that the means difference is significant at the 0,05 level
Sig equals O indicates that the means Gfference is not significant at the 0,05 level.

(2)

S eauais 1 nasates tat the maans alfarence s 5 attre 0,08 vel
Qingess os st - 10 0 0% i

(b)

Nl Hypotesis: The means of 3 levels e equal
At the 0,05 level, the popuation means are significantly diffarent.

< Fit Statistics
LI 'R-Square | CoefiVar RootMSE Data Mean
076852 003641 229382  62.99585

- Means Cx

Anermative Hypotmesis: The means of one o more levels are diferent

< Tukey Test
MeanDiff  SEM qValue Prob  Alpha | Sig LcL ucL
C-CCAB%C C-CCA05%C -10995 162197 0095866 078176 0,05 0] -562805 342906
C-CCA12%C C-CCA0,5%C 7,06926 162197 6,16375 0,00467 0,05 1 25407 11,59781
C-CCA12%C C-CCAG%C 816875 162197 712241 000182 005 1 36402 1269731
=

Descriptive Statistics Descriplive Stalistics
|_ Sample Size  Mean  Standard Deviation | SE of Mean |_ Sample Size  Mean  Standard Deviation = SE of Mean
C-CCA05%C 4 6100593 160748 080374 C-CCA0.5%C 4 7312448 202799 101399
C-CCAB%C 4 5990644 3,33902 1,66951 C-CCAG%C 4 7274201 1.62932 0,81466
C-CCA12%C 4 6807519 14324 07162 C-CCA12%C 4 69.48994 249201 1.24601
One Way ANOVA One Way ANOVA
= Overall ANOVA = Overall ANOVA .
DF | Sum of Squares | Mean Square| FValue = Prob>F DF _Sum of Squares | Mean Square | FValue Prob>F
Model 2 15721579 78,6079] 1493994 0,00138 Model 2 31.90953 1595477 3568824 0,06762
Emor 9 47,35435 526159 Ermor| 9 38,9326 432584 )
Total 11 20457014 Total 11 70.84214

Null Hypothesis: The means of ai levels are equal
Arernative Hypothesis: The means of one or more levels are &ifferent
A1 the .05 leve, the population means are not sgeficantly G ferent
= Fit Statistics
R-Square | Coeffvar | ROOIMSE | Data Mean
045043 002897 207987  71.78548

= Means C
< Tukey Test
L MeanDifft _SEM | qValue | Prob  Alpha
C-CCAB%C C-CCAD,5%C. -0,38248 147069 036779 096355 0,05

C-CCA12%C C-CCA05%C. -3,63454 147069 349498 0,0823
C-CCA12%C C-CCAB%C| -325207 147069 3,12719 0,12249

0,05
0,05

Sig LCL ucL
0] -4.48864 372369
0] -7.74071 047162

0] -7.35824 08541

snnie 0 odrates tnay tne rae

Sig equsls 1 acates that the means Giffesence i Sgaificant 3t the 0,05 level

e 008 i

Sig equals 1 indicates that the means diference is sigaificant at the 0.05 level

Sg equals 0 indicates that the means Gifference i not significant 3t the 0,05 level

(©)

(d)

Figura 101: Analise de variancia e teste de Tukey para os resultados de resisténcia a compressiao: 3
dias (a); 7 dias (b); 28 dias (c); 91 dias (d).

9.1.2 Andlise de Varidncia e Teste de Tukey para os Resultados de

Retragdo Autogena

A Figura 102 apresenta as imagens geradas pelo programa Origin Pro 8 durante as

analises de variancia para os resultados de retracdo autdgena nas idades de 1, 3, 7, 28 e

100 dias. Na Figura 102-a, Figura 102-b, Figura 102-c sdo apresentados os resultados da

analise para 1, 3 e 7 dias. E importante ressaltar que o valor F foi maior que o valor de

p, o que indicou que houve diferenga significativa entre pelo menos dois resultados. Na

aba chamada Tukey Test estao disponiveis os resultados do teste de Tukey. Conforme ja
discutido nos resultados (item 5.3.6) os concretos C-CCA12%C e C-CCAO0,5%C

apresentam diferengas significativas em seus resultados. Para as idades de 28 e 100 dias

observou-se o valor de F encontrado foi inferior ao valor de p o que indicou que nao

foram observadas diferencas significativas entre os resultados.
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Descriptive Statistics

Descriptive Statistics

Nl Hypothess: The means of all leve's are equal

Arermative Toe means of oo o more evels we diffesent
At the 0.0% level. the population maans are significantly diferent

= Fit Statistics

R-Square | CoeffVar | RoOUMSE | Data Wean

Sample Size | WMean | Standard Deviaion | SE of Mean SampleSize  Mean | Standard Deviation | SE of Mean
C-CCAD,5%C 3 -4155333 19,61453 1132445 {{ C-CCA0.5%C 3 -99.33 29,93065 1728047
C-CCAB%C 3 -27.42 7.76516 448222 C-CCAG%C 3 7113333 1274962 7361
C-CCA12%C 3| 287667 2055811 11.86923 C-CCA12%C 3 -20.41333 3950359 2280741
One Way ANOVA One Way ANOVA
= Overall ANOVA = Overall ANOVA
DF ~ Sum of Squares = Mean Square | FValue = Prob>F DF = Sum of Squares = Mean Squard = FValue = Prob>F
Model 309166402 154583201 | 534481 0,04646 ] Model 959541069  4797,7053 54958 004403 ]
Error 173532633 289.22106 Ermor 523785093 | 8729766
Total 8 482699036 Total 8 14833,27062

Nul Hypothesis: The means of af leves are equal
Aternative Hypothesis: The maans of one of more levels are Giferent
At the 0.05 level, the population means are sgnificantly ifferent

= Fit Statistics

(Y R-Square CoeffVar RootMSE Data Mean

06405 077189  17.0065 -2203222 064688 | -0.46438 2954618 -63,62556
= Means Comparisons %
= Tukey Test
’_ S Maanii <] e SEM VI S G Vaies | S Erobis [ARAT Sig IS LOL Uct: l WeanDif | SEM | qvalue | Prob  Aphaf Sig | LCL UcL
CCGAIRD C.COMIRGY 1413393 | 13886751 1439431 0.563521 005§ O 2047200 | 56.73064 C-CCAG%C C-CCA05%C| 28,19667 2412435 165204 051163 005 0 |-4582525 10221858
C-CCA12%C C-CCAOS%C | 4443 1388575 452504 004257 005| 1| 182369 87,03631 C-CCAIZ%C C-COADS%C. 7891667 2412435 462624 003903 005| 1| 489475 15293858
C-CCA12%C C-CCAB%C |_30.29667 1388575 308561 015319 005 | 0] 1230964 7290298 C-OCAT2%C C-CCAB%G 5072 2412435 20733 016948 005| 0 |2330191 12474101
1 " “ tat "
S T e e o e
(@) (b)
Descriptive Statistics Descriptive Statistics
’_ SampleSize | Mean | Standard Devialion | SE of Wean L SampleSize | Mean | Standard Dewation | SE of Mean
C-CCAD5%C 3 -132,41508 3467067 2001712 C-CCAO5%C 3| 22164829 4425412 2555013
C-CCAB%C 3 -0481493 1746824 10,08529 C-CCAB%C 3 16282348 2096438 12,10379
C-CCA12%C 3| -31.45886 4911632 2835732 C-CCA12%C 3 -159.79462 11543069 66,4394
One Way ANOVA One Way ANOVA
= Overall ANOVA = Overall ANOVA g e
DF SumofSquares Mean Square | FValue Prodb>F DF | Sum of Squares = Mean Square | FValue ~Prob>F
Model 2 1561991673 780995837 597761 003731 Model 2 729540765 3647.70353' 069603 053476
Emor 6 783921579 130653596 | Emor 6 3144435216 524072536 4
Total 8 2345013252 Total 8 38739.75981
Nol Hypothesis: The maans of al leveis are aqual NullHypothesis: Toe means of alevels ar ecual
Anemative Hypoesis: Tre means of one of more ievels we fferent Aitarmative Hypothesis: The mass of cre or more evels are ffarent
At the 0,05 leve!, the population means are significantly different. At the 0.05 level. the population means ase not sgaificantly Gifferent
= Fit Statistics = Fit Statistics
L L[ 'R-Square _CoeflVar RoolMSE | DataMean UL R-Square Coeffvar RootWSE | Data Mean
066584 -0.41918 3614604 -86.22962 018832 -0.39903 7239285 -181.42213
7 Means C = Means C 2
= Tukey Test < Tukey Test
MeanDiff SEM qValue  Prob  Alpha| Sig LCL uCL L MeanDiff SEM qValue = Prob | Alpha | Sig LcL ucL
C-CCAB%C C-CCAD.5%C! 3760013 2951312 180173 045805 005| 0 |-5295637 128,15664 C-CCAB%C C-CCAD5%C| 5882481 5910852 140743 060617 005| 0 | -1225407 240,19031
C-CCA12%C C-CCAO5%C| 1009562 2051312 483763 003263 005 1| 103997 19151271 C-CCA12%C C-CCAOS%C| 6185367 5910852 147989 057764 005] 0 |-11951184 24321917
| C-CCA12%C C-CCAB%C| 6335607 2051312 30350 01602 005| 0 ]-27.20044 15391258 C-CCA12%C C-CCA6%C| 302886 5010852 007247 099855 0.05] 0 |-17833664 18439436
Sig equals 1 mdicates that the means dif ference 1 significant at the 0.05 level. S equais 1 Indicates that the means difference is significant at the 0,0 level
$g equais O inicates That the means Giffesence is not SGRAicant at the 0,05 level Sig equals O indicates that the means difference is not significant at the 0,05 level
(©) (d)
[ Descriptive Statistics
L Sample Size | Mean | Standard Deviation | SE of Mean
C-CCAD.5%C 3 -32491279 4769439 2753637
C-CCA6%C 3 -321,66845 4515463 26,07004
C-CCA12%C 3 -32491279 47.69439 | 2753637
! One Way ANOVA
= Overall ANOVA
DF SumofSquares Mean Square |FValue Prob>F
Model 2 21,05147 1052573 |0,00479  0.99522
Emor 6 13176,90028 | 2196,15005
Total 8 13197.95174
Nl Hypothesis: The means of ai levels are equal
Arermative Hypothess: The means of one or more levels are dif ferent
At the 0.05 level, the population means are not sgRdficantly Sifferent
= Fit Statistics
— -Square CoeffVar RoOtMSE = Data Mean
00016 -0.14471 46,8631 -32383134
MeanDiff  SEM qValue | Prob  Alpha | Sig LCL ucL
C-CCA6%C C-CCA05%C | 324434 3826356 011991 099605 005| 0 |-11416158 120,65026
C-CCA12%C C-CCA0.5%C 0| 3826356 0 1 005 0 |-117.40592 11740592
C-CCA12%C C-CCAS%C | -3.24434 3826356 0,11991 099605 005] 0 ]-12065026 114.16158

Sig equals 1 indicates that the means Gfference s significant at the 0,05 evel
S equals 0 ndicates that the means difference 3 not significant at the 0.05 level

(2

Figura 102: Analise de variancia e teste de Tukey para os resultados de retraciao autégena: 1 dias
(a); 3 dias (b); 7 dias (c); 28 dias (d); 100 dias (e).
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