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RESUMO

Para reduzir o consumo de cimento na producdo de materiais cimenticios, residuos
agroindustriais tém sido estudados para aplicagdo como pozolana. A cinza de folha
de bambu apresenta potencial para essa utilizacdo devido ao seu alto teor de silica
acumulado. Dessa forma, este trabalho teve como objetivo produzir e avaliar a
influéncia da cinza em substituicdo parcial do cimento na hidratacdo de pastas e na
resisténcia a compressao e durabilidade de argamassas. Trés diferentes cinzas foram
produzidas, sendo uma delas in natura (CFB-IN) e outras duas pré-tratadas por
lixiviagdo: uma com agua deionizada (CFB-AD) e outra com solucdo de &cido citrico
(CFB-AC). Um quartzo (QTZ) foi utilizado como um material inerte de controle. As
adicbes minerais foram caracterizadas por composicdo quimica, mineralogia,
granulometria, massa especifica, superficie especifica, morfologia e atividade
pozolanica. A hidratacdo de pastas contendo 20% de substituicdo de cimento por
adicdo mineral foi avaliada por calorimetria isotérmica e retracdo quimica. Em
argamassas, a influéncia das adi¢ées minerais nos teores de 10 e 20% foi avaliada
por resisténcia a compressao e durabilidade. Os resultados mostraram que a CFB-IN
apresentou alta contaminacdo por potassio, tornando-a inadequada para utilizacédo
como pozolana. Os procedimentos de lixiviagcdo promoveram o ajuste da composicao
guimica das cinzas. Os ensaios em pastas mostraram que a incorporacao de CFB-AD
e CFB-AC provocou a aceleracéo da liberagdo de calor durante a hidratagdo. De forma
geral, ndo foi observado o aumento da durabilidade das argamassas contendo cinza.
Entretanto, a resisténcia mecéanica das argamassas pozolanicas foi significativamente
superior a referéncia. As cinzas também provocaram uma reducéo de porosidade das
argamassas, comprovada pela diminuicdo na absorcdo de agua. Uma argamassa
ternaria, produzida com 20% de CFB-AD e 10% de QTZ, apresentou resultados
promissores quanto a resisténcia a compressao e a absorcéo de agua. Os resultados
também indicaram que a lixiviagdo com agua promoveu resultados similares a
lixiviagdo acida, validando esse procedimento com vistas a simplificacdo do processo.
Por fim, o bom desempenho da cinza da folha de bambu como pozolana foi

comprovado pelos resultados experimentais.

Palavras-chave: cinza da folha de bambu; pozolana; material cimenticio suplementar;

lixiviagdo; argamassa.



ABSTRACT

To reduce cement consumption in the production of cementitious materials, agro-
industrial residues have been studied for using as pozzolanic additives. Bamboo leaf
ash presents potential for such application due to its high accumulated silica content.
Thus, this study aimed to produce and assess the influence of the ash as a patrtial
substitute for cement in the hydration of pastes and in the compressive strength and
durability of mortars. Three different ashes were produced, one in its natural state
(CFB-IN) and other two pretreated: one through water leaching (CFB-AD) and the other
through citric acid solution (CFB-AC). Quartz (QTZ) was employed as a control inert
material. The mineral additions were characterized by chemical composition,
mineralogy, particle size distribution, specific gravity, specific surface area,
morphology, and pozzolanic activity. The hydration of pastes containing 20% of
mineral addition was evaluated through isothermal calorimetry and chemical
shrinkage. In mortars, the influence of 10 and 20% of mineral additions was assessed
by compressive strength and durability. The results revealed that CFB-IN presented
high potassium contamination, rendering it unsuitable for utilization as a pozzolan. The
leaching procedures successfully adjusted the chemical composition of the ashes.
Tests on pastes indicated that the incorporation of CFB-AD and CFB-AC accelerated
heat release during hydration. Generally, enhanced durability of mortars containing
ash was not observed. However, the mechanical strength of pozzolanic mortars
surpassed the reference. The ashes also reduced mortar porosity, as evidenced by
decreased water absorption. A ternary mortar, produced with 20% CFB-AD and 10%
QTZ, exhibited promising results regarding the compressive strength and water
absorption. The results also indicated that water leaching yielded similar outcomes to
acid leaching, validating this procedure for simplifying the process. Conclusively, the
favorable performance of bamboo leaf ash as a pozzolan was substantiated by

experimental results.

Keywords: bamboo leaf ash, pozzolan; supplementary cementitious material;

leaching; mortar.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

A Construcado Civil compreende a construcao de barragens, rodovias, portos,
aeroportos, edificacbes e tdneis, dentre outros segmentos. Essa atividade
apresenta-se como um dos principais setores da economia brasileira, ocupando cerca
de 7,3% da populagdo economicamente ativa no Brasil, segundo dados do 1° trimestre
de 2023 do Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica — IBGE (IBGE, 2023).

Por outro lado, o conjunto de processos envolvidos no setor da construcdo é
responsavel pela geracédo de importantes impactos ambientais, desde a extracao de
recursos naturais para confeccdo de materiais de construcdo até a elevada geracao
de residuos (Yemal; Teixeira; Naas, 2011). De acordo com o Instituto de Pesquisa
Chatham House, somente a fabricacdo de cimento é responsavel por cerca de 8% da
emissdo mundial de diéxido de carbono (CO2) (Lehne; Preston, 2018). O CO: é
liberado pelo uso de combustiveis fosseis e pela queima de calcario durante a

producéo do clinquer.

Estima-se que, em média mundial, para a producdo de uma tonelada de
cimento, aproximadamente 800 kg de CO2 séo liberados, tornando essa uma atividade
altamente poluente (Lima, 2010). Dessa forma, é imprescindivel a aplicacdo de novas
tecnologias aos materiais de construcdo a base de cimento, buscando, assim, mitigar
0s impactos gerados por essa industria.

Para isso, a Associacado Global de Cimento e Concreto (GCCA) tem buscado
promover a descarbonizacdo da industria de cimento e concreto até 2050, conforme
a agenda Net-Zero proposta pela Organizacao das Nacgdes Unidas (ONU). Uma das
estratégias consiste na reducdo no consumo de clinquer Portland através da
incorporagdo de adicfes minerais (GCCA, 2021). Segundo Mehta (2001), essa é a
alternativa mais viavel para minimizacdo no uso de cimento Portland para producéo
de concretos, ja que os materiais cimenticios suplementares (MCS) sdo capazes de
satisfazer as caracteristicas de pega, endurecimento e durabilidade dos produtos a

base de cimento.



Nas ultimas décadas, vem crescendo o estudo da incorporacdo de diversos
materiais como substituintes parciais do cimento, em geral, subprodutos industriais ou
agroindustriais, tais como silica ativa, cinza volante e cinza da casca de arroz. Esses
materiais possuem potencial pozolanico, ou seja, sao capazes de reagir com 0
hidréxido de calcio e formar silicatos e aluminatos de calcio hidratados, principais
produtos da hidratacdo do cimento, responsaveis pelo desenvolvimento de suas

propriedades no estado endurecido (Mehta; Monteiro, 2008).

Por sua vez, a utilizagcdo de subprodutos agroindustriais como MCS merece
atencdo no Brasil, devido & predominancia desse setor na economia brasileira e,
consequentemente, elevada geracdo de residuos, como couro, cascas, bagaco e
folhas. De acordo com Tripathi et al. (2019), no Brasil, € produzido por ano um total
de 451 megatoneladas de 18 residuos oriundos da agroindustria, colocando o pais
em quarto lugar no mundo na geracdo de residuos agroindustriais, precedido apenas

por China, Estados Unidos e india.

Tais residuos podem oferecer riscos ao meio ambiente e, de forma secundaria,
a salde humana, caso ndo sejam descartados de forma correta (Moreira, 2019).
Portanto, torna-se fundamental gerir o descarte desses materiais de forma a diminuir
os impactos gerados. Dessa forma, pesquisas relacionadas a aplicacdo de cinzas de
residuos agroindustriais como adicdes minerais em materiais cimenticios tém sido
cada vez mais relevantes para o aproveitamento desses materiais, bem como para a
consolidagdo de uma industria da constru¢cdo menos poluente, mais econdémica e de

maior qualidade técnica.

Pesquisadores identificaram diversos tipos de materiais pozolanicos oriundos
dos residuos da agroindustria, tais como: cinza da espiga de milho (Adesanya;
Raheem, 2009), cinza do capim-elefante (Cordeiro; Sales, 2015), cinza da casca de
arroz (James; Subba Rao, 1986), cinza do bagaco de cana (Cordeiro, 2006), cinza da
palha de trigo (Memon et al., 2018) e cinza da folha de bambu (Dwivedi et al., 2006).
Entretanto, uma das limitacdes para a aplicacdo como pozolana de subprodutos
agroindustriais, inclusive a cinza da folha de bambu, € a possivel presenca de
contaminantes alcalinos, como Oxido de potassio (K20) e 6xido de sédio (Naz20)
(Krishnarao; Subrahmanyam; Kumar, 2001; Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013;
Abebaw; Bewket; Getahun, 2021; De Lima; Cordeiro, 2021).



A incorporacdo de MCS com elevados teores de K20, por exemplo, pode
causar efeitos negativos aos sistemas cimenticios, como a formacao de produtos de
hidratacdo indesejaveis, aumento no periodo de inducdo e prejuizos no ganho de
resisténcia a longo prazo (De Padua; Cordeiro, 2022). Além disso, os ions alcalinos,
quando reagem com determinados agregados, formam um gel expansivo e provocam
a fissuracdo do material cimenticio, comprometendo sua durabilidade (Lawrence,
1998).

Para eliminar os compostos alcalinos dos MCS, a técnica mais difundida na
literatura é a lixiviagdo com solucdo acida (Krishnarao; Subrahmanyam; Kumar, 2001).
O acido, ao entrar em contato com a argamassa, dissolve o material alcalino dos
contaminantes, contribuindo para sua diminui¢cao ou eliminagéo. Diferentes acidos tém
sido empregados na lixiviagdo de MCS, como sulfurico (Blanco; Garcia; Ayala, 2005),
cloridrico (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013) e citrico (De Lima; Cordeiro, 2021).

Por outro lado, o potassio e o sodio, por serem metais alcalinos, sdo soluveis
em agua, tanto em sua forma de sal, como de 6xido e hidroxido (Brady; Humiston,
2014). Alguns estudos realizaram tratamento quimico de lavagem em agua quente de
capim elefante (Cordeiro; Sales, 2015), palha da cana-de-acucar (Cordeiro; Vieira,
Lopes, 2017) e casca de arroz (Xu et al., 2018) para a geragao de cinzas pozolanica
de elevada reatividade. Neste caso, 0 aumento da temperatura da agua acelera a

velocidade de dissolucao dos 6xidos contaminantes.

No entanto, ndo existem estudos que avaliem a eficacia da agua em
temperatura ambiente como agente de lixiviagdo. Combinado a isso, 0s estudos
acerca da incorporacdo de cinzas da folha de bambu em sistemas cimenticios
necessitam de maiores investigacdes, visto que o conhecimento de sua aplicacéao

como MCS ainda é restrito.

1.2 OBJETIVOS

Tendo em vista o alto teor de silica presente nas folhas de bambu, bem como
sua disponibilidade no cenario nacional e internacional, este trabalho teve como
objetivo geral produzir a cinza da folha de bambu para utilizacdo como material

cimenticio suplementar e avaliar a influéncia de sua adicdo na hidratacdo de pastas



cimenticias, bem como na resisténcia mecanica e durabilidade de argamassas. Para

o0 alcance do objetivo principal, os seguintes objetivos especificos foram definidos:

Produzir uma cinza livre de contaminantes e de alta reatividade, com
maximo teor de silica amorfa, baixo teor de carbono e elevada superficie
especifica, através dos processos de lixiviagdo, queima conjugada e

moagem ultrafina;

. Avaliar o efeito da lixiviacao das folhas de bambu com agua a temperatura

ambiente na eliminacdo dos contaminantes e no aumento da reatividade da
cinza, através da comparagdo com uma cinza tratada com lixiviacao acida;
Identificar o efeito pozolanico das cinzas através da comparacdo com
argamassas contendo material inerte (quartzo) de mesmas caracteristicas
granulométricas das cinzas;

Avaliar a influéncia da adi¢cao das diferengas cinzas de folha de bambu
produzidas na hidratacdo de pastas cimenticias;

Avaliar as cinzas produzidas como MCS em argamassas, analisando sua
influéncia na resisténcia mecéanica e durabilidade desses sistemas

cimenticios.

Dessa forma, esta pesquisa investigara a hipotese geral de que o processo de

producao adotado (lixiviagcdo com agua a temperatura ambiente, queima conjugada e

moagem ultrafina) seré eficaz na obtencédo uma cinza otimizada para aplicagdo como

pozolana. Esse pressuposto parte de evidéncias ja existentes, a serem discutidas no

item 2.3.2, de que o tratamento quimico preliminar promove a eliminacdo de

contaminantes, a queima conjugada € eficaz para eliminacdo do carbono e

concentracdo da silica, e a moagem permite o aumento dos efeitos pozolanicos e

fisicos das adicbes minerais.

1.3 JUSTIFICATIVA

O cultivo do bambu no Brasil vem crescendo ao longo dos anos. A maior

guantidade de espécies nativas das Américas concentra-se no territério nacional,

apresentando um grande potencial para utilizacdo dessa matéria-prima (Drumond,;
Wiedman, 2017).



A maior reserva natural de bambu do mundo esta localizada no sudoeste da
Amazonia Legal. Essa vasta regido abrange aproximadamente 180 mil quildbmetros
guadrados de floresta, comecando nos Andes, abrangendo partes do Peru e da
Bolivia, e se estendendo até o estado do Acre e parte do Amazonas. Essa imensa
extensdo de floresta verde cobre cerca de 40% das areas florestais do Acre,

totalizando cerca de 4,5 milhdes de hectares com bambu nativo (Gongalves, 2018).

No estado brasileiro do Maranhéo, as plantacbées de bambu ocupam 22 mil
hectares, e sua aplicacdo € destinada majoritariamente a producdo de biomassa para
geracdo de energia. Em Paraiba e Pernambuco, os 15 mil hectares de bambu visam
a producdo de celulose e papel para embalagens de cimento. Outros estados, como
Sao Paulo, Rio Grande do Sul, Minas Gerais, Bahia e Parana, tém direcionado seus
investimentos para o cultivo comercial de bambu, visando a fabricacdo de painéis,

brotos comestiveis e produtos fitocosmeéticos (Goncgalves, 2018).

Dentre as vantagens de sua utilizacdo estdo o seu rapido crescimento mesmo
sem uso de fertilizantes, possibilitando diversas colheitas anuais, bem como sua alta
taxa de liberacéo de oxigénio, podendo superar outras arvores em até 35% (Mosley,
2013). O bambu propicia aplica¢cdes nas mais diversas areas, desde a fabricacédo de
elementos do cotidiano, como decoracdo e utensilios de cozinha, até fun¢cdes mais
robustas, como estruturas de edificacdes (Drumond; Wiedman, 2017). Entretanto, as
mais diversas aplicacdes dessa planta resumem-se em seu caule e fibras,
configurando as folhas como residuo, que, geralmente, € utilizado apenas como

compostagem ou adubo.

Na literatura, diversos estudos avaliam a aplicacdo de cinzas de folha de bambu
(Dwivedi et al., 2006; Frias et al., 2012; Ademola; Buari, 2014; Umoh; Ujene, 2014; Umoh;
Odesola, 2015; Dhinakaran; Chandana, 2016; lkumapayi, 2016; Olutoge; Oladunmoye,
2017; Moraes et al., 2019; Rodier et al., 2019) como adicbes minerais em materiais
cimenticios. Um dos fatores que possibilitam bons resultados para essa aplicacéo € o
fato de que, ao longo de seu ciclo de vida, o bambu acumula silica em sua
composi¢cdo, com maiores concentracbes em suas folhas (Motomura; Hikosaka;
Suzuki, 2008).

Para aplicacdo de um material, seja ele natural ou artificial, como material

cimenticio suplementar, o principal requisito € que contenha silica amorfa, sua forma
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reativa (Neville, 2016). As folhas de bambu satisfazem essa condicdo e, quando
calcinadas para eliminacdo de compostos carbonaceos, podem apresentar teores de
silica superiores a 75%, tornando evidente sua aplicabilidade como pozolana em
compésitos cimenticios (Dwivedi et al., 2006; Frias et al., 2012; Ademola; Buari, 2014;
Olutoge; Oladunmoye, 2017; Cordeiro et al., 2020).

Entretanto, assim como outros subprodutos agroindustriais, a composi¢cao
guimica da cinza da folha de bambu é afetada pelo solo no qual a planta foi cultivada,
bem como pelo uso de fertilizantes, podendo conter compostos indesejados, como
K20 e Na20 (Rodier et al., 2019).

Embora os procedimentos de lixiviagcdo com solucdo acida ou com agua a
elevadas temperaturas tenham sido empregados com sucesso na eliminacdo de
contaminantes das cinzas, ndo existem estudos que avaliem a eficacia da dgua em
temperatura ambiente como agente de lixiviagdo. Uma vez que os metais alcalinos
sdo soluveis, surge a hipotese de que a agua seja eficaz na lixiviacdo mesmo em
temperatura ambiente, desde que haja tempo suficiente para a total solubilizacdo dos
compostos. Dessa forma, o tratamento preliminar das matérias primas se tornaria mais
vidvel, uma vez que promoveria a economia energética ao evitar o aguecimento da
agua e dispensaria a manipulacdo de soluc¢des acidas, que poderiam causar corrosao

em tubulacfes e aumentar os custos de producéo.

Ademais, existem muitas lacunas no conhecimento acerca da incorporacéo da
cinza de folha de bambu como pozolana em compdsitos cimenticios, principalmente
no que diz respeito as condi¢des ideais de producdo das cinzas, sua caracterizagdo
guanto ao tamanho e a morfologia das particulas e seus efeitos na hidratacdo das
pastas e nas propriedades mecanicas e de durabilidade do produto cimenticio. As
propriedades mais avaliadas na literatura até entdo estéo relacionadas a resisténcia
mecanica, porém, os resultados podem ser inconclusivos devido a disparidade nos
processos de producdo e a falta de informacdes sobre as caracteristicas das cinzas

utilizadas.

Portanto, fica explicita a necessidade de um estudo que se aprofunde nas
técnicas de producdo e caracterizacdo das cinzas, de forma a obter um material que

forneca bons resultados ao ser incorporado como MCS em pastas e argamassas.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 ADICOES MINERAIS E MATERIAIS CIMENTICIOS SUPLEMENTARES

A Associacao Brasileira de Normas Técnicas (ABNT), na NBR 11172, define
adicbes minerais como “produtos de origem mineral adicionados aos cimentos,
argamassas e concretos, com a finalidade de alterar suas caracteristicas no estado
fresco e/ou no endurecido” (ABNT, 1990, p. 4). Segundo Thomas (2013), atualmente,
o termo “materiais cimenticios suplementares” é preferencialmente utilizado para se
referir a adicbes minerais. Esse termo abrange uma ampla gama de materiais,
incluindo pozolanas e subprodutos industriais, como cinza volante, escoria e silica
ativa. De acordo com a ASTM C1697 (ASTM, 2021), os MCS contribuem para a
modificacdo das propriedades do concreto ou argamassa por meio de atividade

hidraulica ou pozolanica, ou ambas.

Os diversos MCS existentes possuem propriedades variadas, como
composicdo quimica e mineralogica e caracteristicas fisicas. Entretanto, possuem em
comum a capacidade de reagir quimicamente e formar produtos cimenticios
complementares aqueles formados na hidratacdo do cimento. Dessa forma, €
importante diferenciar esses materiais das adicdes minerais inertes, como quartzo ou
calcario moido, que, quando adicionados a matriz cimenticia, ndo reagem
guimicamente e, portanto, ndo sdo considerados parte do material de cimentagao
(Thomas, 2013).

Para evitar possiveis dubiedades, ja que esta pesquisa envolve a utilizacdo de
cinzas pozolanicas e, também, de um material inerte, o termo “adi¢des minerais” foi
utilizado para designar os materiais de substituicdo parcial ao cimento como um todo
(pozolanicos ou ndo). Os termos “material cimenticio suplementar” e “pozolana”, por
sua vez, estao relacionados aos materiais pozolanicos, inclusive as cinzas de folha de

bambu, objeto de estudo desta pesquisa.

Os beneficios da incorporacdo de MCS em sistemas cimenticios podem ser
diversos: reducéo dos custos de producéo, reducdo de impactos ambientais, melhoria
das caracteristicas fisicas e mecanicas, entre outros. Os custos de produgdo podem
ser reduzidos ao substituir uma parcela de clinquer ou cimento por residuos

industriais. Consequentemente, tal substituicdo promove a diminuicdo da emisséo de
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gases estufa liberados na producédo de cimento, bem como reduz a exploracédo de

jazidas de calcario, contribuindo para a preservacéao ambiental (Cordeiro, 2006).

Alguns MCS possuem a capacidade de atuar como pozolanas, devido a sua
atividade pozolanica. ANBR 12653 (ABNT, 2014a) define materiais pozolanicos como
agueles que, por si s6, ndo possuem propriedades cimenticias, mas quando moidos
e em presenca de agua, reagem com o hidroxido de calcio, formando compostos
cimentados. A mesma norma ainda segmenta as pozolanas em 3 classes, de acordo

com sua origem, conforme mostra a Tabela 1.

Tabela 1 — Classificacdo das pozolanas de acordo com sua origem (ABNT, 2014).

Classe Materiais
N Pozolanas naturais e artif'iciais, como matgriais vulf:énicos, cherts silicosos,
terras diatomaceas e argilas calcinadas.
C Cinzas volantes produzidas pela queima de carvao mineral
E Quaisquer pozolanas néo contempladas nas classes N e C

Vale ressaltar, ainda, que todos esses materiais, para serem considerados
pozolanicos, devem atender aos requisitos fisicos e quimicos da referida norma, que

estdo apresentados na Tabela 2.

Neville (2016) ressalta que um material pozolanico deve apresentar silica em
estado amorfo para garantir sua reatividade, visto que, em estado cristalino, esse
composto torna-se inerte. Entende-se por cristalino o material que possui arranjo de
atomos regular ao longo de suas distancias atdmicas. Por sua vez, um composto
apresenta-se em estado amorfo quando sua estrutura atdmica possui formato

desordenado e irregular (Callister, 2000).

O MCS também deve ser finamente moido a fim de viabilizar a ocorréncia das
reacfes pozolanicas entre os compostos silicosos do material pozolanico e o hidroxido
de célcio liberado na hidratacao do cimento (Neville, 2016). Cordeiro, Toledo Filho e
Fairbairn (2009a) também destacam a importancia da moagem ultrafina dos minerais

no aumento de sua atividade pozolanica.



Tabela 2 — Requisitos para a caracteriza¢cdo de um material como pozolanico (ABNT, 2014)

REQUISITOS QUIMICOS

Classe de material pozolanico
Propriedades

N C E
SiO2 + Al203 + Fe203 270 270 250
SOs3 <4 <5 <5
Teor de umidade <3 <3 <3
Perda ao fogo <10 <6 <6
Alcalis disponiveis em Na2O <15 <15 <15

REQUISITOS FISICOS

Classe de material pozolanico

Propriedades

N C E
Material retido na peneira 45 pm <20% <20% <20%
indice de desempenho com cimento Portland aos 28 o o o
dias, em relacdo a amostra de controle 2 90% 2 90% 2 90%
Atividade pozolanica com cal aos sete dias =6 MPa =6 MPa =6 MPa

As modificagbes nas caracteristicas fisicas, quimicas e mecéanicas dos
materiais cimenticios contendo MCS sédo atribuidas a efeitos fisicos e quimicos
decorrentes da adicdo. Os efeitos fisicos sdo a diluicdo do cimento Portland, o efeito
filer e a nucleagdo heterogénea. Neste ponto, € importante destacar que os efeitos
fisicos também sdo provocados pelas adicbes minerais inertes, ndo apenas pelos
MCS. Os efeitos quimicos, por sua vez, dizem respeito as reac6es hidraulicas ou
pozolanicas que ocorrem quando o material adicionado é cimentante ou reativo
(Cordeiro, 2006; Scrivener; Juilland; Monteiro, 2015). Como este trabalho investiga

um material pozolanico, a reagédo pozolanica seré tratada com mais detalhes.
2.1.1 EFEITOS FiSICOS DAS ADICOES MINERAIS

A diluicBo do cimento Portland diz respeito ao aumento da relacéo
agua-cimento que ocorre quando da adicdo mineral em substituicdo a uma parcela de
cimento nos sistemas cimenticios. Conforme ilustra a Figura 1, quando parte do
cimento disperso em agua (Figura 1a) € substituida por uma adicdo mineral (Figura

1b), a quantidade efetiva de cimento na matriz diminui (Figura 1c), aumentando a
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relacdo agua-cimento e resultando na formagdo de uma menor quantidade de
produtos hidratados (Cordeiro, 2006; Rocha; Cordeiro; Toledo Filho, 2013). Dessa

forma, quando analisado isoladamente, o efeito de diluicdo é negativo (Lawrence; Cyr;
Ringot, 2003).
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Figura 1 — Esquema representativo do efeito fisico de diluicdo, quando parte cimento disperso em
agua (a) é substituido por uma adicdo mineral (b), provocando aumento na relagao dgua-cimento (c).

O efeito filer ocorre quando ha o preenchimento dos espacos vazios da matriz
pelas particulas finas da adigdo mineral, resultando no aumento da compacidade e,
consequentemente, no refinamento da rede porosa. A Figura 2 ilustra o
comportamento da matriz cimenticia sob acéo do efeito filer. As particulas do aditivo
séo de elevada finura e, assim, preenchem os vazios entre 0s graos de cimento,

refinando a estrutura dos poros (Lawrence; Cyr; Ringot, 2003; Cordeiro, 2006).

D Agqua
. Cimento
. Adicao

mineral

Figura 2 — Esquema representativo do efeito filer, quando os vazios entre os graos de cimento (a) sdo
preenchidos pelas particulas da adi¢cdo mineral (b).

A nucleacdo heterogénea, por sua vez, esta intrinsecamente ligada ao efeito
filer. Os produtos da hidratacdo do cimento tendem a se depositar na superficie de
graos anidros (Figura 3a), formando uma camada que dificulta o contato desse gréo

com a agua, retardando sua hidratacdo. Ao preencher os poros, as particulas da
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adicao mineral tornam-se sitios de nucleacédo e, quando bem dispersas, fornecem alta
area de superficie especifica disponivel para precipitacdo de hidratos (Figura 3b).
Assim, a espessura de hidratos depositados sobre os grdos anidros de cimento
diminui, facilitando a hidratagéo desses gréaos e, consequentemente, possibilitando a
formacdo de mais hidratos, responsaveis pelo ganho de resisténcia dos materiais

cimenticios (Lawrence; Cyr; Ringot, 2003; Cordeiro, 2006).

C-S-H
. Cimento

. Adicao
mineral

(@ (b)

Figura 3 — Esquema representativo do efeito de nucleacdo heterogénea, em que a espessura dos
hidratos precipitados sobre os gréos anidros de cimento (a) é diminuida pelo aumento das areas de
nucleacéo (b).

2.1.2 EFEITOS POZOLANICOS DOS MATERIAIS CIMENTICIOS

SUPLEMENTARES

A hidratag&o dos silicatos dicalcico (C2S) e tricalcico (CsS) produz silicato de
célcio hidratado (C-S-H) e hidréxido de célcio (CH). O CH é um composto fundamental
para as reagdes pozolanicas. A NBR 12653 define como atividade pozolanica “a
capacidade de determinado material de reagir com o hidroxido de célcio em presenca

de agua e formar compostos com propriedades cimenticias” (ABNT, 2014a, p. 2).

Ao introduzir materiais pozolanicos na mistura, a silica (S) presente em sua
composic¢do, em estado amorfo, reage com o CH liberado na hidratagdo do cimento,
formando compostos C-S-H. A alumina (A), que também pode estar presente na
composicdo quimica das pozolanas, quando em fase amorfa, reage com o CH
formando C-A-H e, eventualmente, silicoaluminato de calcio hidratado (C-A-S-H).
Essas reacOes estdo representadas, respectivamente, pelas Equacbes 1, 2 e 3
(Thomas, 2013).
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XCH +yS + zH — C-S-H ()
XCH + yA + zH — C-A-H (2)
XCH + yA + zS+ aH — C-A-S-H 3

A atividade pozolanica de um material € influenciada, basicamente, pelo grau
de amorfismo da silica e da alumina presentes em sua composi¢do, bem como da
superficie especifica das particulas. A silica e a alumina em formato cristalino séo
consideradas inertes, devido a sua baixissima reatividade (Neville, 2016). Portanto,
guanto maior seu teor amorfo, maior a reatividade do material. Além disso, uma alta
superficie especifica promove o aumento da solubilidade da pozolana em meio

alcalino, contribuindo para sua reatividade (Cordeiro; Kurtis, 2017).

A atividade pozolanica de um MCS indica sua capacidade de reagir com o
hidréxido de célcio. Nesse contexto, a quantidade maxima de hidréxido de célcio que
pode reagir com a pozolana € funcdo da natureza da pozolana, do teor de silica (SiOz2)
presente no material, da quantidade de pozolana na mistura e do tempo de cura. Outro
parametro significativo é a taxa com a qual a reacao pozolanica acontece, que pode
variar com a superficie especifica da pozolana, a relagdo agua-aglomerante na

mistura e a temperatura (Massazza, 1998; Cordeiro, 2006; Thomas, 2013).

Sédo diversos os materiais que possuem propriedades pozolanicas e sao
utilizados como MCS, tais como cinza volante, argila calcinada, silica ativa,
metacaulinita e residuos agroindustriais. Esses Ultimos merecem destaque devido a
sua grande disponibilidade, producdo descentralizada e composicdo quimica
adequada. Além disso, por se tratarem de residuos, ndo envolvem a exploracdo de

matéria-prima natural.

2.2 O EMPREGO DE RESIDUOS AGROINDUSTRIAIS COMO POZOLANA

Nos séculos passados, a geracao de residuos provenientes do beneficiamento
de produtos agricolas era baixa, devido a reduzida taxa de producao e a auséncia de
técnicas avancadas no processo (Jendiroba, 2006). Com o passar do tempo e o
avanco da tecnologia, a producéo passou a ocorrer em maior escala, gerando, assim,

um volume maior de residuos.
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A automacdo da producdo possibilita o processamento de produtos em
guantidades maiores, resultando em um aumento dos residuos gerados. Em 2010,
cerca de 451 megatoneladas de residuos provenientes da agroindustria foram
geradas no Brasil (Tripathi et al.,, 2019). Em 2023, uma pesquisa da ABIB Brasil
Biomassa revelou que esse quantitativo aumentou para 967 megatoneladas anuais,
indicando a aceleracédo na producdo e o aumento do volume de residuos gerados
(ABIB Brasil Biomassa, 2023).

Os residuos agroindustriais, quando descartados de forma incorreta, causam
impactos de diversas formas, tanto ao meio ambiente quanto a vida humana,
principalmente devido a contaminacao dos solos e das aguas por matéria organica e
metais pesados advindo de agrotéxicos, acarretando a morte de animais, bem como
maleficios a salde humana. Além disso, segundo o Instituto de Pesquisa Econdmica
Aplicada (IPEA), impactos subsequentes devem ser destacados, como 0 aumento no
custo do tratamento de agua, aumento nos gastos com saude publica, a modificacéo
de ecossistemas, reducéo da qualidade do solo, entre outros (IPEA, 2012). Assim, é
importante que os residuos provenientes da agroindustria sejam descartados de forma

correta ou reaproveitados em outras atividades.

Desde a década de 70, a aplicagdo desses residuos como materiais
cimenticios suplementares vem sendo estudada. Os pioneiros nessa vertente de
estudos foram Mehta e Pirtz (1978), que fabricaram um concreto contendo 30% de
cinza da casca de arroz (CCA) em substituicdo ao cimento e obtiveram bons
resultados de resisténcia a compressédo e diminuicdo no calor gerado durante a
hidratacdo. Os autores também foram os primeiros a observar que a calcinacdo da
casca de arroz em temperaturas acima de 800°C resultava na cristalizacdo da silica,

fato que foi confirmado por Hamad e Khattab (1981).

Cerca de duas décadas depois, Cordeiro (2006) definiu condi¢ées 6timas de
calcinacéo para a cinza da casca de arroz em forno mufla, com taxa de aguecimento
de 10 °C por minuto e patamares de 350 e 600 °C durante 3 horas. Atualmente, a
cinza da casca de arroz é o material de origem agricola mais consolidado na literatura

para utilizagdo como pozolana.

Outro residuo da agricultura com potencial para ser utilizado como pozolana é

a cinza da palha de trigo. Biricik et al. (1999) confirmaram o potencial pozolanico da
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cinza da palha de trigo calcinada em temperaturas entre 570 e 670 °C, que apresentou
alto teor de silica amorfa e boa atividade pozolanica. Outra cinza de palha de trigo de
alta reatividade foi obtida por Qudoos et al. (2018). A pozolanicidade da cinza foi
aumentada com a diminuigdo do tamanho das particulas através da moagem, e sua
adicdo como MCS em argamassas proporcionou aceleracao na hidratagdo e aumento
da resisténcia a compressdo em relacdo a argamassa de controle, sobretudo em

idades avancadas.

A cinza do bagaco de cana-de-acucar (CBCA), outro tipo de residuo
agroindustrial, comecgou a ser investigada para utilizacdo como MCS na década de
90. Martirena-Hernandez et al. (1998) compararam a hidratacdo de pastas cimenticias
compostas por cinza do bagaco de cana-de-acucar e cal, e observaram o consumo
do hidréxido de calcio e a formacéo de silicato de célcio hidratado durante as reacdes
pozolanicas. Apesar disso, o desempenho da CBCA como pozolana foi inferior ao da
CCA nesse estudo. Segundo os autores, a combustdo incompleta e a alta temperatura
de queima do bagaco nas caldeiras resultaram na presenca de carbono residual e no

aumento na cristalinidade da silica, influenciando na reatividade da cinza.

Cordeiro et al. (2009) investigaram os efeitos da moagem da CBCA in natura
para aplicacdo em concreto. Apesar do elevado teor de silica cristalina presente na
amostra, os autores observaram que, de forma geral, CBCAs com Dsgo inferior a 60 pum
e superficie especifica Blaine superior a 300 m2/kg apresentam boa pozolanicidade,
independentemente do tipo de moagem utilizado.

A cinza do sabugo de milho (CSB) também vem sendo estudada para aplicacédo
como MCS. Adesanya e Raheem (2009) obtiveram aumento no periodo de
trabalhabilidade de concretos contendo CSB. Além disso, a substituicdo de até 8% de
cimento por esse material resultou em aumentos na resisténcia a compressao dos

concretos em elevadas idades, em comparagdo a mistura de referéncia.

De Lima e Cordeiro (2021) avaliaram a aplicacdo de cinza da palha de milho
pré-tratada com lixiviacdo acida, e alcancaram aumento na atividade pozolanica das
cinzas em relacdo a amostra in natura. A adicdo da cinza lixiviada em pastas
cimenticias promoveu aceleragdo na hidratagcdo devido a elevada superficie
especifica da cinza, além de aumentos consideraveis da resisténcia a compressao,

aos 7 e 28 dias, de argamassas com até 30% de substituicdo de cimento por pozolana.
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Além de todos os subprodutos ou residuos agroindustriais supracitados, ainda
ha uma diversidade de materiais oriundos da agroinddstria que possuem potencial
pozolanico e cuja aplicagcdo como MCS vem sendo estudada, tais como cinza de folha
de bambu (Dwivedi et al., 2006), cinza de 6leo de palma (Jaturapitakkul et al., 2007),
cinza de casca de coco (Nagarajan et al., 2014), cinza do capim-elefante (Cordeiro;
Sales, 2015), cinza de casca de amendoim (Ikumapayi; Arum; Alaneme, 2021), cinza

de folha de banana (Tavares et al., 2022), entre outros.

Apesar das diversas vantagens proporcionadas pela incorporacéo de residuos
agroindustriais como pozolana em sistemas cimenticios, essa aplicacdo, muitas
vezes, é dificultada pelas caracteristicas variaveis desses materiais, principalmente
sua composicao quimica (De Padua; Cordeiro, 2022). Por serem materiais oriundos
de culturas agricolas, fatores como espécie vegetal, parte da planta, idade da planta,
clima e tipo de solo da regido de cultivo e uso de fertilizantes podem influenciar na
composicao quimica das cinzas geradas (Ma; Takahashi, 2002; Vassilev et al., 2010).
Além disso, as condi¢cdes de calcinagcdo também influenciam diretamente na

composicao final das cinzas (Cordeiro; Toledo Filho; Fairbairn, 2009b).
2.2.1 LIMITACOES PROVOCADAS PELA COMPOSICAO QUIMICA INADEQUADA

A variabilidade dos parédmetros que envolvem a geracdo de uma cinza
agroindustrial pode provocar problemas relacionados a cinzas imprevisiveis e
altamente variaveis. Além das variagdes nos teores de SiOz, alumina (Al203), 6xido de
ferro (Fe203), importantes para a reatividade das cinzas, a possivel presenca de
compostos alcalinos, como K20 e Na20, na composicdo quimica dos MCS se

configura como um problema mais agravante.

O K20 presente nos materiais se decompde durante a queima em torno de
350 °C e o potassio elementar resultante da decomposicao atua como um catalisador
no processo de cristalizagdo da silica, originando a cristobalita e, consequentemente,
reduzindo a reatividade da pozolana. Além disso, o potassio também promove a fuséo
da superficie das cinzas, bloqueando o transporte de oxigénio e CO2 e contribuindo
para fixagdo do carbono no material (Krishnarao; Subrahmanyam; Kumar, 2001,

Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013).
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Ademais, a incorporacdo de adices minerais com elevados teores de K20 e
Na20 pode causar efeitos negativos aos sistemas cimenticios, como a formacao de
produtos de hidratacéo indesejaveis, variacdo no periodo de inducéo e prejuizos no
ganho de resisténcia a longo prazo (De Padua; Cordeiro, 2022). Além disso, os ions
alcalinos, quando reagem com determinados agregados, formam um gel expansivo e
provocam a fissuracdo do material cimenticio, comprometendo sua durabilidade
(Lawrence, 1998).

Assim, entende-se que cinzas agroindustriais in natura, ou seja, sem nenhum
tipo tratamento quimico preliminar e sem uma etapa queima controlada, podem ou
nao ter composicdo quimica adequada para aplicacdo como pozolana, devido a

possivel presenca de contaminantes.

Alguns autores sugerem a realizacdo de um tratamento prévio a fim de eliminar
0s componentes alcalinos das cinzas, proporcionando aumento no teor de silica e
contribuindo para a pureza da cinza (Krishnarao; Subrahmanyam; Kumar, 2001;
Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013; Cordeiro et al., 2020). Posteriormente, a etapa
de queima também € importante para o ajuste da composi¢cao quimica, visto que
elimina a matéria organica e os materiais a base de carbono, contribuindo para a
concentracdo de silica. Em suma, é importante que os subprodutos agroindustriais
passem por um processo de producdo controlado, com etapas bem definidas, a fim
de que suas caracteristicas quimicas sejam otimizadas e viabilizem sua utilizacao

como material cimenticio suplementar.

2.2.2 PRODUCAO DE CINZAS AGROINDUSTRIAIS PARA UTILIZACAO COMO
POZOLANA

Uma adicdo mineral com composicdo quimica adequada para ser utilizado
como pozolana deve ser rico em silica amorfa e possuir o menor teor possivel de
contaminantes, a fim de aumentar sua reatividade (Cordeiro et al., 2020; De Lima,;
Cordeiro, 2021). Nesse contexto, Cordeiro et al. (2020) realizaram tratamento quimico
preliminar nos residuos agroindustriais avaliados (cinza do bagaco de cana-de-
acucar, cinza da palha de milho, cinza da casca de arroz e cinza da folha de bambu)

através da lixiviagdo com &cido cloridrico (HCI).
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Essa técnica é difundida na literatura para realizacdo em residuos
agroindustriais, a fim de contribuir para a eliminacdo dos contaminantes e para a
concentracdo da silica presente no material (Krishnarao; Subrahmanyam; Kumar,
2001; Blanco; Garcia; Ayala, 2005; Affandi et al., 2009; Vayghan; Khaloo; Rajabipour,
2013; Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017; Cordeiro et al., 2020; De Lima; Cordeiro, 2021).
O &cido, ao entrar em contato com a amostra, dissolve o material alcalino dos
contaminantes, contribuindo para sua extincdo. Diferentes acidos tém sido
empregados na lixiviagdo de materiais cimenticios suplementares, como sulfurico
(Blanco; Garcia; Ayala, 2005), cloridrico (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013;
Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017) e citrico (De Lima; Cordeiro, 2021).

Por outro lado, metais alcalinos séo sollveis em agua, tanto em sua forma de
sal, como de 6xido e hidréxido (Brady; Humiston, 2014). Dessa forma, alguns estudos
realizaram tratamento quimico de lavagem em &gua quente de capim elefante
(Cordeiro; Sales, 2015), palha da cana de acucar (Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017) e
casca de arroz (Xu et al., 2018) para a geracdo de cinzas pozolanica de elevada
reatividade. O procedimento foi eficaz na diminuicdo expressiva no teor de K20 das
cinzas, o que proporcionou aumento de sua atividade pozolanica. Neste caso, o
aumento da temperatura da agua acelera a velocidade de dissolu¢cdo dos Oxidos
contaminantes. Embora a lavagem tenha sido empregada com sucesso, ndo existem
estudos que avaliem a eficacia da agua em temperatura ambiente como agente de

lixiviagao.

Além do tratamento preliminar, a etapa de queima também exerce papel
fundamental na composicdo quimica das amostras e na reatividade das cinzas, pois,
ao submeter esses materiais a calcinacdo, o carbono presente na matéria organica e
outros elementos provenientes do solo sdo consumidos, diminuindo o teor de perda
ao fogo e fazendo com que a composi¢cao quimica da cinza seja predominantemente
silicosa (Cordeiro; Toledo Filho; Fairbairn, 2009b). A aplicacéo de cinzas com alto teor
de carbono em compdsitos cimenticios pode causar diminuicdo na resisténcia a
compressédo do sistema cimenticio e retardo significativo nas reac6es de hidratacédo
do cimento. Além disso, particulas de carbono sédo altamente porosas, o que pode
causar efeitos negativos na trabalhabilidade de concretos, argamassas e pastas,
exigindo maior teor de aditivo superplastificante. Produtos contendo cinzas com alto
teor de carbono também podem apresentar coloracdo escura, sendo inadequados
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para diversas aplicacdes, como em fachadas (Cordeiro; Barroso; Toledo Filho, 2018).
Por outro lado, concretos pigmentados podem ser interessantes, desde que suas

propriedades mecanicas e durabilidade sejam mantidas (Paris; Chusid, 1999).

Outra etapa fundamental na producdo de pozolanas € a moagem. As
caracteristicas das particulas das pozolanas sdo de grande relevancia para sua
reatividade. Além disso, os efeitos de aditivos pouco ou medianamente reativos em
matrizes cimenticias sdo mais dependentes do seu tamanho de particula, forma e

textura, do que propriamente da sua composi¢cao quimica (Cordeiro, 2006).

O procedimento de moagem é eficaz para diminuicdo da granulometria das
cinzas pozolanicas e para o aumento de sua atividade pozolanica. (Cordeiro, 2006;
Cordeiro et al., 2008; Cordeiro et al., 2009; Cordeiro et al., 2011; Arvaniti et al., 2015;
Rodier et al., 2019; Memon et al., 2020). Em um estudo com cinza do bagaco da cana-
de-acucar, Cordeiro (2006) demonstrou a relacao direta entre o tempo de moagem, a
superficie especifica e a reatividade das cinzas, conforme mostrado na Figura 4. Neste
caso, 0 maior tempo de moagem promoveu a diminuicdo na granulometria da cinza,
0 que contribuiu para o aumento de sua superficie especifica. Com isso, foi
disponibilizada uma maior area de contato para reagir com o hidroxido de calcio
proveniente da hidratacdo do cimento, favorecendo a taxa de reacdo e,

consequentemente, aumentando o indice de atividade pozolanica da cinza.
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Figura 4 — Valores de indice de atividade pozolanica com cimento Portland (IAP) e superficie

especifica (SE) para as cinzas do bagaco de cana-de-agUcar produzidas por moagem rotativa
(Cordeiro, 2006).
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A moagem ultrafina também possibilita um melhor empacotamento de
particulas, podendo compensar o efeito negativo de diluicdo com o efeito filer,
mantendo ou, em alguns casos, até aumentando a resisténcia a compressdo dos
sistemas cimenticios (Cordeiro, 2006; Cordeiro et al., 2008; Rodier et al., 2019;
Memon et al., 2020). Com relacdo a durabilidade de concretos, o efeito filer
possibilitado pela moagem adequada permite o refinamento de poros, dificultando a

permeabilidade de agentes agressivos (Cordeiro et al., 2009; Xu et al., 2015).
2.3 BAMBU E SUAS CARACTERISTICAS

O bambu é uma planta graminea que possui uma ampla presenca geogréfica.
Globalmente, existem cerca de 1.300 variedades de bambu. As espécies de bambu
se desenvolvem naturalmente em uma faixa de temperatura entre 8 e 36 °C e,
portanto, sdo encontradas em todos o0s continentes, com exceg¢éo da Europa. A Figura
5 mostra a distribuicdo geogréafica de bambus no mundo. A Asia detém a maior
proporcdo de espécies nativas, representando aproximadamente 62% do total,
seguida pela América com 34%, enquanto a Africa e a Oceania abrigam, cada uma,
cerca de 4% das espécies. No contexto das Américas, o Brasil se destaca como lider
em ocorréncia, abrigando cerca de 200 espécies de bambu, tanto nativas quanto
exoticas (Guarnetti, 2013; Drumond; Wiedman, 2017).

Figura 5 — Distribuicédo geogréfica de bambus no mundo (Department of Ecology, Evolution, and
Organismal Biology, 2018).

A China abriga cerca de 300 espécies de bambu ocupando, em area, 33.000

km2, aproximadamente 3% da area florestal do pais. Na india, existem 130 espécies
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de bambu, abrangendo 13% de sua area florestal, o que equivale a 96.000 km?
(Guarnetti, 2013).

No Brasil, as condi¢des climaticas favoraveis oferecem um ambiente propicio
para o plantio de varias espécies de bambu com valor comercial. Uma das maiores
concentracdes de florestas nativas de bambu no mundo est4 situada na regido da
Amazonia Sul-Ocidental, somando aproximadamente 180.000 km?2, que abrangem
parte do estado do Amazonas e a maior porcdo do estado do Acre. Essa area também
inclui territorios vizinhos na Bolivia e no Peru (Guarnetti, 2013; Drumond; Wiedman,
2017).

O cultivo do bambu apresenta multiplas vantagens em varias perspectivas. A
primeira delas é a sua notavel taxa de crescimento, uma vez que leva menos tempo
para atingir a maturidade em comparacao com arvores, geralmente entre 4 a 5 anos.
Além disso, o bambu possui um processo de cultivo, colheita e manutencéo
considerado simples, pois dispensa a necessidade de pesticidas e fertilizantes durante
o plantio, a colheita € manual e seu transporte € facilitado devido a sua leveza em

comparacao com a madeira (Mendonca, 2018).

A China é o pais que mais utiliza o bambu, devido a sua abundéancia no territorio
local, com uma estimativa de mais de quatro mil aplicagGes tradicionais abrangendo
uma variedade de setores como construcdo, agricultura, artesanato, utensilios
domeésticos, artes e tarefas cotidianas. Na Asia, por sua vez, cerca de 80% do bambu
€ direcionado predominantemente para fins de construcdo. Também existem
aplicagcbes para o bambu na industria alimenticia, a partir da extracdo de amido de
suas fibras (Campos, 2017). Outras aplicacdes incluem a industria de papel e celulose
e ageracao de biomassa para producédo de energia, ainda pouco explorada (Guarnetti,
2013). Entretanto, as mais diversas aplicagcdes do bambu resumem-se em seu caule
(ou colmo). Dessa forma, as folhas do bambu, que possuem alto poder calorifico e
elevada renovabilidade, acabam sendo desperdicadas e configuram-se como
residuos do cultivo de bambu e, geralmente, sdo utlizadas apenas como

compostagem ou adubo.

Ao longo de seu ciclo de vida, o bambu acumula silica em sua composicao,

com maiores concentracbes em suas folhas (Motomura; Hikosaka; Suzuki, 2008).

Assim, ao submeter as folhas de bambu a calcinacao, o carbono presente na matéria

organica € consumido, fazendo com que a composicdo quimica da cinza seja
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predominantemente silicosa, o que favorece sua utilizagdo como material cimenticio

suplementar.

23.1 O EMPREGO DE CINZA DA FOLHA DE BAMBU COMO MATERIAL
CIMENTICIO SUPLEMENTAR

Muitos estudos produziram cinzas da folha de bambu ricas em silica, com
teores acima de 75% (Dwivedi et al., 2006; Frias et al., 2012; Dhinakaran; Chandana,
2016; Cordeiro et al., 2020; Silva et al., 2021; Nduka et al., 2022), independente do
processo de producdo adotado. Isso comprova que, de fato, o bambu acumula silica
em suas folhas, o que favorece a aplicagdo desse material como pozolana.

Rosello et al. (2015) conduziram um estudo de caracterizacdo microscopica
das folhas de bambu antes e depois da calcinacdo. Foram encontradas
células-reservatério de silica nas folhas, chamadas de fitdlitos, alinhadas ao longo do
eixo longitudinal da folha (Figura 6a). Apos calcinacdo a 550 °C e a 850 °C, 0 mesmo
arranjo de fitélitos foi observado (Figura 6b), mantendo um perfeito espodograma
(padrdo de cinzas produzido pela incineracdo de uma planta) com maiores

concentracdes de silica.

Figura 6 — Micrografia da folha de bambu (a) antes da calcinacéo e (b) apds calcinagdo a 550 °C.
d: fitélitos em formato de haltere; s: fitolitos em formato de sela (Rosell6 et al., 2015).

De todos os trabalhos examinados, apenas Cordeiro et al. (2020) utilizaram o
tratamento prévio de lixiviagdo acida como estratégia para remogao de contaminantes

e aumento da concentracdo de silica da cinza de folha de bambu. Como resultado, a
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CFB obtida apresentou composi¢cdo quimica otimizada, livre de K20 e com teor de

silica de 91% e perda ao fogo de 2%.

Com relacdo a queima, Villar-Cocifia et al. (2018) submeteram a folha de
bambu a calcinagdo em mufla, inicialmente a 400 °C por 60 minutos, para remogao
de matéria organica. Por fim, as amostras foram levadas a 500, 600 e 700 °C, com
taxa de aquecimento de 10 °C/min. Quanto maior a temperatura maxima de queima,
menor foi o teor de perda ao fogo obtido, indicando a liberacdo do carbono presente
na matéria-prima. As queimas em diferentes temperaturas resultaram em cinzas
compostas de silica predominantemente amorfa, caracterizada pelo halo observado
nas curvas de difratometria de raios X (DRX) entre 15° e 40° 28, mostradas na Figura
7. No entanto, foi notada a formacao de cristobalita (fase cristalina e nédo reativa da

silica) nas cinzas calcinadas a 700 °C.
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Figura 7 — Padrao de DRX para cinzas da folha de bambu (Villar-Cocifia et al., 2018).

Embora o controle da queima seja importante, alguns autores optaram por
produzir cinza da folha de bambu por queima nao controlada, também chamada de
autdgena (Dwivedi et al., 2006; Umoh; Odesola, 2015; Moraes et al., 2019; Cordeiro
et al.,, 2020, Silva et al., 2021). As principais vantagens desse método estdo
relacionadas ao baixo custo de aplicacdo e a economia energética, visto que se
aproveita o poder calorifico do préprio material, utilizando-o como fonte de energia.

Silva et al. (2021) queimaram as folhas de bambu de forma autégena, e

obtiveram cinza com perda ao fogo de 9,2%, considerada aceitavel pela NBR 12653
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(ABNT, 2014a). Por outro lado, Moraes et al. (2019) também produziram CFB por
autocombustdo, alcancando temperatura maxima de 738 °C. A cinza obtida
apresentou fases cristalinas. Além disso, o teor de perda ao fogo da cinza foi de
11,3%, indicando uma queima ineficiente e a presenca de carbono remanescente em

sua composigao.

Umoh e Odesola (2015) utilizaram a queima conjugada de folhas de bambu
para geracao de cinzas pozolanicas. Apds uma etapa inicial de queima autégena, a
estratégia utilizada pelos autores para garantir composi¢cdo quimica adequada e
completa combustdo do carbono — ndo alcancada por Moraes et al. (2019) — foi uma
segunda etapa de queima, em mufla, a 600 °C por 2 h. Os autores obtiveram, entao,
uma cinza com baixa perda ao fogo, de 2,9%. A mesma metodologia foi utilizada com
sucesso por Odeyemi et al. (2022), que também produziram uma cinza de composicao
guimica adequada para ser aplicada como pozolana.

O procedimento de gueima conjugada também foi adotado por Cordeiro et al.
(2020). Os autores realizaram uma etapa inicial de queima autdgena, realizada em
forno piloto rudimentar ilustrado na Figura 8a, e uma segunda etapa, em mufla, com
taxa de aquecimento de 10 °C/min e curto patamar de queima aos 600 °C por apenas
15 min, um tempo de residéncia bem menor do que seria necessario caso a queima
fosse realizada apenas em laboratério. Os autores comprovaram que a gueima
autdgena gera curvas de temperatura bem proximas a curva de queima em mufla,

conforme mostrado no gréfico da Figura 8b.
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Figura 8 — Interior do forno piloto para queima autégena (a); curvas de variagdo da temperatura nos
fornos piloto e mufla ao longo do tempo de queima (b) (adaptado de Cordeiro et al., 2020).
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Na queima conjugada, a etapa inicial de queima (autdgena), promove a
diminuicdo de volume do material a ser queimado na etapa posterior (em mufla),
consumindo menos energia do que a queima convencional, apenas em mufla, para
produzir a mesma quantidade de cinza final. Essa estratégia remete a queima
conjugada utilizada por Andre&o et al. (2019) na produgéo de cinza do bagaco de

cana-de-acucar de elevada reatividade.

Neste trabalho, o procedimento de queima conjugada serda adotado, com o
objetivo de aproveitar o poder calorifico das folhas e produzir uma cinza reativa e de

baixo teor de carbono com gasto energético reduzido.

A moagem também € uma etapa importante na producdo de MCS. Moraes et
al. (2019) submeteram a CFB a moagem em moinho de bolas por 50 minutos, obtendo
um material com didmetro médio de particulas de 26,1 um e distribuicao
granulométrica regular. A Figura 9 mostra o aspecto das cinzas antes e depois da
moagem. Na Figura 9a, podem ser observados fitdlitos silicosos, indicados por setas,
assim como aqueles notados por Rosello et al. (2015). Apos a moagem (Figura 9b),

essas estruturas inexistem, e a cinza tem aspecto poroso e rugoso.

Figura 9 — Micrografias da cinza da folha de bambu antes da moagem (a) e ap6s 50 minutos de
moagem (b) (Moraes et al., 2019).

No trabalho de Silva et al. (2021), a cinza foi moida por 50 min, alcancando um
Dso = 17,4 um e tamanho maximo de particula de 94,6 um. Por sua vez, Cordeiro et al.
(2020) moeram a CFB em moinho de bolas por 30 min, e obtiveram Dso = 7,6 pum. E
importante destacar o curto tempo de moagem necessario para obter uma cinza
ultrafina, o que foi possibilitado pelo procedimento de lixiviagcdo acida realizada pelos

autores, que contribuiu para a moabilidade da cinza.
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Poucos trabalhos com CFB encontrados na literatura realizaram o
procedimento de moagem das cinzas. Considerando a importancia do controle da
granulometria das adigcbes minerais (Cordeiro; Toledo Filho, Fairbairn, 2009a), uma
das lacunas do conhecimento a serem preenchidas € a definicdo de um processo de
producao que inclua a moagem como etapa essencial para a obtengéo de uma cinza

otimizada, com alta atividade pozolanica.

Cordeiro et al. (2020) avaliaram a atividade pozolanica da CFB pelo método do
indice de desempenho proposto pela NBR 5752 (ABNT, 2014b), e obtiveram um valor
de 140%. Esse resultado foi atribuido a fatores como o alto teor de silica presente na
cinza (91%), predominantemente amorfa, e a alta superficie especifica (199 m?/g) da
cinza como consequéncia da lixiviacao acida preliminar. Vale ressaltar, também, que
0s autores utilizaram cinzas ultrafinas, com tamanho caracteristico Dso de 7,6 um, o

que certamente contribuiu para a alta pozolanicidade das cinzas.

Por outro lado, a cinza produzida por Dhinakaran e Chandana (2016), sem
controle de granulometria e sem tratamento prévio, apresentou indice de desempenho
de 86%. Embora seja suficiente para caracterizar a cinza como pozoléanica, esse valor
indica que ha um decréscimo de resisténcia a compressao em relacdo a argamassa
de referéncia, o que indica a importancia da lixiviagdo e do procedimento de moagem

no aumento da reatividade das cinzas.

Diversos estudos avaliaram a incorporacao de cinzas de folha de bambu como
MCS em sistemas cimenticios. Singh et al. (2007) avaliaram a hidratacdo de pastas
contendo 0 e 20% de substituicdo de cimento por CFB por calorimetria de varredura

diferencial, cujas curvas estdo apresentadas na Figura 10.

Observou-se dois picos endotérmicos aos 101 °C e 480 °C. O primeiro pico
esta relacionado a decomposicéo da etringita e do C-S-H. Para a pasta contendo CFB,
esse pico foi mais largo e aumentou com o tempo de cura, indicando a formagéo de
mais produtos de hidratacdo nessa pasta do que na de controle. O segundo pico, por
sua vez, corresponde a decomposicdo do CH formado durante a hidratacdo. No caso
da pasta de referéncia, a area do pico aumenta com o tempo de hidratacdo. Ja na
mistura contendo CFB, ocorre o contrario: maior tempo de hidratagdo resulta em
menor area do pico de decomposi¢cdo do CH, indicando que houve consumo desse

produto pelas reacdes pozolanicas.
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Figura 10 — Curvas de calorimetria de varredura diferencial referente a hidratacdo das pastas: A: de
referéncia, curada por 7 dias; B: de referéncia, curada por 14 dias; C: contendo CFB, curada por 7
dias; D: contendo CFB, curada por 14 dias (Singh et al., 2007).

Cordeiro et al. (2020) avaliaram a evolucéo do calor de hidratacdo de pastas
por calorimetria isotérmica e as curvas resultantes estdo apresentadas na Figura 11.
Observou-se que a adicdo de cinza da palha de milho (P-CSA) e do bagaco de cana
(P-SBA) ndo provocou modificacdes significativas na hidratagdo em comparacéo a
pasta de referéncia (P-REF). A incorporacgéo da cinza da casca de arroz (P-RHA) e da
folha de bambu (P-BLA), no entanto, promoveu a diminuicdo do periodo de inducéo,
apesar da utilizagdo de altos teores de superplastificante nessas misturas. Dessa
forma, o efeito de nucleacéo heterogénea superou o retardo na hidratacdo causado

pelo aditivo superplastificante para ambas as pozolanas (Cordeiro et al., 2020).

Por outro lado, diversos trabalhos utilizando CFB como MCS indicaram retardo
nos tempos de pega de pastas contendo a pozolana (Arum; Ikumapayi; Aralepo, 2013;
Umoh; Odesola, 2015; Aboluwarin et al., 2017; Olutoge; Oladunmoye, 2017; Mujedu
et al. 2018; Onikeku et al., 2019). Vale ressaltar que em nenhum desses trabalhos a
cinza passou pela etapa de moagem, que influencia diretamente na acao fisica das
adicoes minerais e, portanto, na ocorréncia de nucleacdo heterogénea para
aceleracdo da hidratacdo. A distribuicdo granulométrica foi controlada, em todas
essas pesquisas, por peneiramento, o que garante um tamanho maximo de particulas,
mas nao estabelece uma distribuicdo granulométrica ideal. Dessa forma, os efeitos da
folha de bambu devidamente calcinada e moida na hidratagdo de pastas cimenticias

ainda necessitam de uma avaliacdo mais aprofundada.

26



—P-REF

——P-RHA-10
——P-SBA-10
—P-CSA-10
——P-BLA-10

Taxa de calor especifico (mW/g)

L

—P-REF

[

----P-RHA-20
----P-SBA-20
----P-CSA-20

—

P-BLA-20

Taxa de calor especifico (mW/g)

-
=

Tempo (h)
(b)

Figura 11 — Curvas de fluxo de calor de referéncia e pastas contendo 10% (a) e 20% (b) de adi¢bes
minerais (adaptado de Cordeiro et al., 2020).

Com relacdo ao comportamento dos materiais cimenticios no estado
endurecido, a propriedade mais avaliada nos trabalhos publicados é a resisténcia a
compressdo. Dwivedi et al. (2006) avaliaram a resisténcia a compressdao de
argamassas aos 3, 7 e 28 dias de cura. Os valores de resisténcia aumentaram ao
longo do tempo, mas foram menores que a argamassa de controle, devido ao efeito
de diluicdo e, consequentemente, menor formacdo de produtos da hidratacdo do
cimento. Entretanto, aos 28 dias, a resisténcia das argamassas contendo CFB foi

comparavel a de controle, devido a ocorréncia das rea¢cdes pozolanicas.
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Resultados similares foram encontrados por Frias et al. (2012), que realizaram
testes de compressao em corpos de prova prismaticos de argamassa, com relacéo
agua-aglomerante de 0,5, aos 7, 28 e 90 dias. As misturas contendo CFB em 10 e
20% em da massa de aglomerante apresentaram, em todas as idades, valores de
resisténcia menores que 0s da argamassa de referéncia. Aos 28 e 90 dias, entretanto,
as diferencas nao foram significativas estatisticamente, comprovando a alta
reatividade da CFB.

Ademola e Buari (2014) fizeram ensaios mecéanicos em concretos contendo 0O,
5, 10 e 15% de CFB, utilizando corpos de prova cubicos curados por imersdo em agua.
Resultados concordantes com os estudos anteriores foram encontrados. Aos 21 dias,
houve uma queda brusca na resisténcia a compressao de concretos contendo 5, 10 e
15% de CFB. No entanto, aos 28 dias, o concreto contendo 10% de CFB apresentou

resisténcia comparavel ao de controle.

Umoh e Odesola (2015), por sua vez, testaram corpos de prova cubicos de
argamassa e obtiveram resultados ainda melhores que os estudos anteriores. Em
todas as idades avaliadas, a saber, 7, 14, 28 e 90 dias, a resisténcia a compressao
das argamassas contendo 5 e 10% de CFB apresentaram valores de resisténcia
superiores a referéncia, sendo 5% a porcentagem de melhor resultado, com um
acréscimo de resisténcia de 32% aos 90 dias. Além disso, a mistura contendo 15% de
MCS apresentou comportamento similar a de controle em todas as idades, permitindo

0 uso de uma maior quantidade de pozolana sem perdas na resisténcia a compressao.

Dhinakaran e Chandana (2016) também alcancaram resultados diferentes dos
anteriores. Os autores produziram corpos de prova cubicos de concreto e optaram por
manter a mesma trabalhabilidade para todas as misturas. Assim, as misturas
contendo CFB demandaram mais agua no traco devido a maior superficie especifica
das cinzas, resultando no aumento da relacdo agua-aglomerante e,
consequentemente, na reducdo significativa da resisténcia para todos os concretos

contendo pozolana.

Ikumapayi (2016) testou a compressao corpos de prova cubicos de concreto
contendo 0, 8, 12 e 16% de CFB. A autora realizou andlise de variancia e calculou a
diferenca minima significativa entre os valores obtidos, a fim de avaliar

estatisticamente os resultados. Os valores obtidos para misturas contendo 8 e 12%
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de CFB diferiram significativamente do concreto de controle, caracterizando um

aumento consideravel na resisténcia.

Moraes et al. (2019) também constataram bons resultados de resisténcia a
compressado de corpos de prova prismaticos contendo 5, 10, 15, 20, 25 e 30% em
massa de CFB, nas idades de 7, 28 e 90 dias. O resultado mais significativo foi
encontrado para 25% de substituicdo aos 90 dias, com aumento de 15% na resisténcia
com relacdo a mistura de controle. Os autores atribuiram tal resultado a ocorréncia de

efeitos quimicos e fisicos provenientes da adigcdo mineral.

Silva et al. (2021) produziram argamassas com 10, 20 e 30% de substituicdo
de cimento por CFB e avaliaram a resisténcia a compressao aos 7, 28 e 90 dias. De
forma geral, as argamassas contendo CFB nao apresentaram diferencas significativas
de resisténcia em relacdo a argamassa de controle em nenhuma das idades
avaliadas. O melhor desempenho foi alcangado pela mistura com 30% de substitui¢éo,

gue, aos 90 dias, apresentou resisténcia a compressao superior a referéncia.

Com relacdo a durabilidade, Ademola e Buari (2014) estudaram a influéncia de
ambientes de cura agressivos no ganho de resisténcia de concretos contendo CFB.
Os corpos de prova foram curados por imersao em solucdes de sulfato de sodio,
sulfato de calcio e sulfato de magnésio, em concentragdes de 0,5% 1,5% e 2,5%. Os
resultados mostraram que o concreto de referéncia sofre uma queda de resisténcia
guando curado em solucdo de sulfato, tanto maior quanto maior é a concentracdo da
solugdo. Os concretos contendo 10% de CFB apresentaram comportamento
semelhante, porém, a perda de resisténcia foi menos pronunciada do que para o de
controle, indicando um aumento na durabilidade dos concretos proporcionado pela

incorporacéo da CFB como pozolana.

Outros trabalhos, apesar de nédo terem avaliado diretamente a durabilidade dos
sistemas cimenticios, obtiveram diminui¢cdo nos valores de porosidade e absorcéo de
agua (Umoh; Ujene, 2014; Dhinakaran; Chandana, 2016; Moraes et al., 2019; Onikeku
et al.,, 2019). Sabe-se que a alta porosidade € uma das maiores causas de
deterioracéo de concretos, devido a possibilidade de penetracdo de agua e agentes

agressivos (Mehta; Monteiro, 2008).
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Com base na revisdo apresentada, fica evidente que a CFB tem grande
potencial para ser aplicada como material cimenticio suplementar. A alta reatividade
dessa cinza esta comprovada, podendo, inclusive, ser comparada a cinza da casca
de arroz. Por isso, espera-se que sua influéncia na resisténcia mecanica de sistemas
cimenticios seja positiva, conforme alcancado em diversas pesquisas. Entretanto, a
influéncia da utilizacdo da CFB como pozolana depende de diversos fatores,
sobretudo aqueles relacionados a producédo desse material, indicando que a producéo
controlada é fundamental para implementacdo dessa tecnologia em materiais

cimenticios.

Ainda ha muito a ser explorado, principalmente no que diz respeito a producéo
e caracterizacao da cinza da folha de bambu. Ainda néo existe um consenso sobre as
condi¢cdes ideais de calcinacdo da matéria-prima e dos limites aceitdveis de
contaminagdo. Quando se trata do processo de moagem para caracterizagcao

granulométrica e controle da superficie especifica, a lacuna na literatura é ainda maior.

N&o obstante, a influéncia da CFB nos processos de hidratacdo de pastas
cimenticias ainda foi pouco explorada. Ndo foram encontrados trabalhos que fizessem
avaliacdo por retracdo quimica, por exemplo. Além disso, também héa poucas
pesquisas acerca dos efeitos da cinza de folha de folha de bambu na durabilidade de
materiais cimenticios. Dessa forma, evoca-se a relevancia do presente estudo para o
conhecimento cientifico acerca da utilizacdo da cinza da folha de bambu como

material cimenticio suplementar.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

A fim de cumprir com os objetivos propostos, o programa experimental foi
organizado em quatro etapas, que compreendem a producdo das cinzas, sua
caracterizacdo, bem como o estudo de sua aplicacdo na hidratacdo de pastas e na
resisténcia mecanica e durabilidade de argamassas. O organograma que detalha as
diferentes etapas do presente trabalho estd apresentado na Figura 12. Além das
cinzas, outros materiais como 0 quartzo ultrafino, os cimentos e a areia natural

também foram caracterizados.

PROGRAMA EXPERIMENTAL

ETAPA 1: ETAPA 2. ETAPA 3: ETAPA 4:
PRODUGAO DAS - ESTUDO ESTUDO EM
CINZAS CARACTERIZAGAO EM PASTAS ARGAMASSAS
[ TRATAMENTO QUIMICO | [comPOsIGAO DE OXiDOS| CALORIMETRIA _RESISTENCIA
ISOTERMICA A COMPRESSAO
| TERMoGRAVIMETRIA | |  PERDAAOFOGO | 1 |
: I | reTRAcROquiMica | | ABsorGROTOTAL |
. |
UEIMA AUTOGENA MINERALOGIA -
| @ I | | : | | ABSORGAOCAPILAR |
|
GRANULOMETRIA ,
| QUEIMA EIM MUFLA | | i | | ATAQUE ACIDO |
[ moAGEMULTRAFINA | |  MASSAESPECIFICA | —| Variagéio de massa_ |
[
| sup.especiFicaBET | || variacdo de resisténcia
I a compressao
| MORFOLOGIA | || variagao da absorcao
I total
| ATIVIDADE POZOLANICA | | [ Variagao da ansorcao
capilar

Figura 12 — Organograma do programa experimental da pesquisa.

3.1 CINZAS DA FOLHA DE BAMBU

Para o estudo da aplicacdo da CFB como MCS, trés cinzas foram produzidas,
com diferentes composi¢cdes quimica e mineraldégica. Todas as cinzas foram
originadas da queima de folhas de bambu da espécie Bambusa vulgaris (Figura 13a).
Toda a matéria-prima foi coletada manualmente (Figura 13b) no campus da UENF,
em Campos dos Goytacazes/RJ (Figura 13c) e em uma plantacdo localizada no

distrito de Santo Eduardo, extremo norte do municipio de Campos dos Goytacazes
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(Figura 13d). Durante as coletas, prezou-se por extrair apenas as folhas, retirando o
maximo possivel de fragmentos de talos, além de desprezar as folhas muito préximas

ao solo, para evitar a contaminagao.

Figura 13 — Folhas de bambu da espécie Bambusa vulgaris (a); coleta manual das folhas de bambu
(b); bambuzal no campus da UENF (c); bambuzal em Santo Eduardo, Campos dos Goytacazes (d).

Vale salientar que, conforme o mapa de solos do Brasil disponibilizado pela
Empresa Brasileira de Pesquisa Agropecuaria (EMBRAPA), os dois locais de coleta
possuem tipos de solos diferentes. No campus da UENF, o solo predominante é o

neossolo flavico eutréfico, caracterizado pela presenca de argila de baixa atividade e
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de alta fertiidade. No distrito de Santo Eduardo, predomina o latossolo
vermelho-amarelo distréfico, que consiste em um solo de baixa fertilidade (EMBRAPA,
2020). Por isso, o material coletado foi homogeneizado para eliminar possiveis

influéncias do tipo de solo de cultivo do bambu nas caracteristicas das cinzas geradas.

Apos a coleta, as folhas passaram por secagem ao ar durante 24 h (Figura 14a)
e, em seguida, a fim de retirar toda a umidade remanescente, foram levadas a estufa
a 100 °C por 12 h (Figura 14b). Para facilitar os processos de tratamento quimico e
de calcinacdo, as folhas foram cominuidas manualmente, com o auxilio de uma

tesoura, em pedacgos de aproximadamente 2,5 cm (Figura 14c).

(@)

Figura 14 — Secagem das folhas de bambu ao ar (a) e em estufa (b); folhas de bambu cominuidas em
pedacos de aproximadamente 2,5 cm.

O material foi, entdo, dividido em trés amostras de aproximadamente 10 kg
cada. A amostra 1 seguiu diretamente para a etapa de queima; a amostra 2 passou
por tratamento quimico preliminar, que consistiu em lixiviagdo em agua deionizada a
temperatura ambiente; e a amostra 3 também passou por tratamento quimico de
lixiviagdo, por sua vez, em solucdo de &cido citrico. A Figura 15 apresenta um

fluxograma da produc¢éo das diferentes amostras de cinza.
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| COLETA DAS FOLHAS DE BEAMBU |

1!
| SECAGEM |
1
| PICAGEM |
i
| SEPARACAO DAS AMOSTRAS |
+ +
AMOSTRA 1 | | AMOSTRA 2 | | AMOSTRA 3
1 1
LIXIVIACAQ COM LIXIVIACAQ COM
AGUA ACIDO CITRICO
i 1 !
| QUEIMA AUTOGENA |
! v i
| QUEIMA EM MUFLA |
! ! i
| MOAGEM ULTRAFINA |
! i 1!
| CEB-IN | | CFB-AD | | CFB-AC |

Figura 15 — Fluxograma de produc¢éo das cinzas da folha de bambu.

O procedimento de lixiviagdo tem como objetivo a eliminacdo de contaminantes
alcalinos do material, aumentando a concentracdo de silica da cinza resultante e,

conseguentemente, tornando-a mais pura e reativa.

Para investigar a hipotese de que a agua seja eficaz na lixiviagdo mesmo em
temperatura ambiente, desde que haja tempo suficiente para a total solubilizacdo dos
compostos. Para isso, uma das amostras de folha de bambu passou por lixiviacdo
com agua deionizada. A eficacia desse tratamento foi avaliada comparando-se os
resultados com a amostra lixiviada com &cido citrico, um acido organico fraco, de mais
facil manipulacdo, que foi utilizado com sucesso na lixiviagdo de folhas de milho (De
Lima; Cordeiro, 2021) e de casca de arroz (Umeda; Kondoh, 2008).

Os dois tratamentos foram realizados de forma semelhante, modificando
apenas a solucao de lixiviacdo. Os procedimentos de lixiviacdo foram similares ao
adotado por De Lima e Cordeiro (2021). Para a lixiviagdo com agua, as amostras de
folhas de bambu foram imersas em 4gua deionizada a temperatura ambiente, a uma
relacdo de 2 L de agua a cada 100 g de folhas, durante 72 h. Analogamente, para a
lixiviagdo acida, as folhas foram imersas em solucéo de acido citrico anidro (CeHsO7)

de concentracédo 0,25% em temperatura ambiente por 72 h, utilizando-se, também,
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uma relacado de 2 L de solucdo a cada 100 g de folhas. Em termos da relacdo acido-
material, essa concentracdo corresponde a 0,026 M por 100 g de folhas. A

concentracdo de acido foi definida a partir de um estudo experimental prévio.

Embora diversos autores tenham realizado a lixiviagdo acida para obtencao de
cinzas com elevado grau de pureza, € notorio que ndo existe um consenso acerca da
concentracdo de acido que se deve utilizar. Tratando-se da solucédo de lixiviacdo, as
concentragcbes variam de 0,08% (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013) a 54%
(Chakraverty; Mishra; Banerjee, 1988). Um estudo realizado por Vayghan, Khaloo e
Rajabipour (2013) concluiu que baixos teores de &cido sao suficientes para 0 aumento
da reatividade da cinza da casca do arroz. Entretanto, o método utilizado pelos autores
consistiu no tratamento com solucéo acida em fervura durante 1 h. Além disso, o acido
utilizado pelos autores foi o cloridrico. N&o existem estudos avaliando os efeitos de
diferentes teores de &acido citrico, de mais facil manipulagdo, em temperatura

ambiente.

Dessa forma, um estudo preliminar foi realizado sobre a concentracéo ideal de
acido citrico a ser adotada na lixiviagdo das folhas em temperatura ambiente por 72
h. As amostras de folhas foram imersas em solugdo acida, com concentracdes
variando entre 5% e 0,125%, sempre utilizando 2 L de solu¢ao a cada 100 g de folhas.
Os resultados de teor de K20 na cinza em func¢do da concentragdo da solugcédo de
lixiviagdo estdo apresentados na Figura 16 e foram importantes para a definicdo da
concentracdo 6tima. Vale ressaltar que, na cinza in natura, o teor de K20 foi de 17,6%.

15 -
12 +

09 1

Teor de K,0 (%)

(0,25%; 0,4%)

&
&

) 4

o+
0 1 2 3 4 5

Concentragdo da solugdo acida (%)

Figura 16 — Relagao entre a concentragdo da solucédo &cida e o teor de K20 das amostras de CFB.
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A diminuicdo da concentracdo de &cido da solucdo de 5% até 0,50% n&o
influenciou significativamente a eficiéncia do procedimento para eliminacdo do
composto alcalino, mantendo o teor de K20 préximo a 0,2%. Esse resultado esta de
acordo com as constatacdes de Vayghan, Khaloo e Rajabipour (2013), de que baixas
concentragbes de acido cloridrico foram eficazes na remocdo de componentes
alcalinos de amostras de cinza de casca de arroz. Entretanto, para teores de acido
abaixo de 0,5%, a concentracdo comecou a influenciar no resultado. A 0,25%, o teor
de K20 dobrou em relacdo as concentracdes mais altas. Esse resultado sofreu
alteragcéo ainda mais expressiva para 0,125% de acido. Dessa forma, foi adotado o
teor de 0,25% para a lixiviacdo acida das folhas de bambu, sendo considerado o teor
otimo, abaixo do qual ocorrem alteracdes expressivas nos resultados de composicao

guimica.

Posteriormente, para a remocé&o do &cido, as amostras foram lavadas em agua
deionizada corrente até a neutralizacao, verificada com o auxilio de um pHmetro digital
portétil (Kasvi, modelo K39-0014PA, com precisao de + 0,1). Ao final do processo, as
folnas de bambu lixiviadas com &gua deionizada e com acido citrico foram
identificadas como FB-AD e FB-AC, respectivamente. A amostra 1, que ndo passou
por lixiviacdo, foi denominada FB-IN. Os processos de lixiviacdo e neutralizacdo estao

ilustrados na Figura 17.

>

#

b

(b)
Figura 17 — Lixiviagdo de uma amostra de folha de bambu (a) e o processo de neutralizacdo em agua
corrente (b).
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Apos os procedimentos de tratamento com lixiviacdo, as trés amostras distintas
de folhas de bambu (in natura e lixiviadas em agua e em acido) seguiram para a etapa
de queima. Neste trabalho, optou-se por realizar a queima conjugada, conforme o
procedimento definido por Andredo et al. (2019), que consiste na queima autégena
seguida por uma queima posterior, em mufla. A queima autdgena parte do principio
de que, para produzir a cinza, é possivel utilizar o potencial energético da biomassa
de folha de bambu, que possui alto poder calorifico (Kumar; Chandrashekar, 2014;
Liu et al., 2016), resultando, assim, na economia de energia e, consequentemente,
reducao nos custos de producgao. Trabalhos anteriores comprovaram que, embora nao
haja controle térmico nesse processo de queima, a temperatura ndo ultrapassa os 800
°C, 0 gue inibe a cristalizacdo da silica (De Lima; Cordeiro, 2021; Almeida; Cordeiro,
2023).

Para esse procedimento, foi utilizado um forno rudimentar (Figura 18a),
adaptado de Sugita (1994) por Andredo et al. (2019). O forno foi montado utilizando
um tambor de aco revestido internamente por tijolos refratarios (Figura 18b), a fim de
impedir a troca de calor com o ambiente. Também foi instalada uma chaminé, que
serviu de parametro para identificar o inicio da queima do material de forma
espontanea. A queima foi iniciada a partir de uma fonte externa de calor, que consistiu
em uma pequena chama na face inferior do latdo. Assim que identificada a saida de
fumaca através da chaminé (Figura 18c), a fonte externa de calor foi retirada,
possibilitando a queima de todo o material de forma autdgena, através de seu proprio

poder calorifico.

(©

Figura 18 — Vista frontal do forno rudimentar (a); vista da parte interna do forno (b); detalhe do
momento de inicio da queima autdgena, representado pela saida de fumaca da chaminé (c).
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E importante ressaltar que o procedimento de queima primaria teve como
objetivo promover a reducao de volume do material. Caso as folhas fossem queimadas
apenas em mufla, seria possivel queimar apenas 100 g de folhas por vez, resultando
em cerca de 15 g de cinza final. Ao queimar as folhas incialmente de forma autégena,
€ possivel requeimar, em mufla, 260 g de cinza primaria por vez, resultando em
aproximadamente 230 g de cinza final. Isso representa uma reducéo de 14 vezes do
tempo utilizado para a producéo das diferentes cinzas.

A segunda etapa de queima foi realizada em forno mufla, com taxa de
aguecimento de 10 °C/min e um patamar de queima de 600 °C durante 3 h. As
amostras foram queimadas em cadinhos de alumina, dispostos no forno conforme
Figura 19. A temperatura de queima nessa etapa foi definida a partir de analises

termogravimétricas, descritas no item 3.6.

Figura 19 — Queima secundaria em mufla da cinza originada na queima autégena.

Por fim, as amostras calcinadas foram moidas, com vistas a reducdo do
tamanho das particulas e consequente aumento da superficie especifica da cinza,
promovendo aumento de sua atividade pozolanica (Cordeiro; Toledo Filho; Fairbairn,
2009a; Cordeiro; Kurtis, 2017). Além disso, o procedimento de moagem foi
fundamental para a producéo de cinzas com caracteristicas granulométricas similares,
a fim de possibilitar a comparacgao entre elas sem o efeito da granulometria, uma vez

gue o tamanho de particula e a superficie especifica das cinzas influenciam em sua
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atividade pozolanica (Cordeiro; Toledo Filho; Fairbairn, 2009a; Cordeiro et al., 2011).
O tempo de moagem foi ajustado para cada material ap6s o monitoramento do
tamanho de particulas em granulémetro a laser, de forma a obter um Dso préximo a
10 um, conforme os procedimentos de Cordeiro e Kurtis (2017) e Barbosa e Cordeiro
(2021).

A moagem foi realizada a seco em circuito aberto, utilizando um moinho de jarro
da marca Solab, modelo SL-34 (Figura 20) com capacidade de 7,5 L e preenchido
com 7,5 kg de esferas de alumina (6-22 mm de didmetro) e 290 g de material. A
velocidade de rotagéo foi de 30 rpm. O tempo de moagem de ambas as cinzas
lixiviadas foi de 30 min, enquanto a CFB in natura foi moida por 38 min. Ap4s moagem,
as cinzas lixiviadas com agua deionizada e com acido citrico foram nomeadas de CFB-

AD e CFB-AC, respectivamente, e a cinza in natura, identificada como CFB-IN.

Figura 20 — Moinho rotativo Solab, modelo SL-34.

3.2 QUARTZO ULTRAFINO

Nesta pesquisa, um quartzo ultrafino, material ilustrado na Figura 21, foi
utilizado como adi¢cdo mineral inerte nas pastas e argamassas, conforme metodologia
apresentada por Cordeiro e Kurtis (2017). Devido a sua elevada cristalinidade,
pode-se admitir que o quartzo se comporta como um material inerte e, dessa forma,

sua incorporacao apenas provoca modificacdes fisicas na mistura. Assim, foi possivel
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comparar as misturas contendo quartzo com aquelas contendo cinzas, a fim de isolar

o efeito fisico das adicdes e evidenciar a acdo pozolanica das cinzas.

Para que essa comparacao seja valida, é necessario que o quartzo e as CFBs
tenham as mesmas caracteristicas granulométricas, garantindo, assim, que o
empacotamento gerado por ambos os aditivos seja aproximadamente o mesmo.
Portanto, o quartzo foi moido nas mesmas condi¢des das cinzas, durante 315 min, até
obter Dso préximo a 10 um. Apés a moagem, esse material foi denominado QTZ.

Figura 21 — Quartzo ultrafino.

3.3 CIMENTOS PORTLAND

O principal cimento utilizado nesta pesquisa foi o cimento Portland CPP
Classe G, destinado a cimentacdo de pocos petroliferos, conforme a NBR 9831
(ABNT, 2020). Optou-se por utilizar esse cimento por ser 0 mais puro disponivel no
mercado, sem nenhum tipo de adicdo mineral, permitindo, assim, a realizacédo de
avaliagOes mais precisas acerca dos efeitos da incorporacéo das cinzas como material

cimenticio suplementar na hidratacdo e no desempenho de sistemas cimenticios.

Para os ensaios mecanicos de atividade pozolanica, descritos no item 3.7.8, as
argamassas foram produzidas utilizando o cimento CP II-F 32, conforme a
recomendagao da NBR 5752 (ABNT, 2014b).
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A composicdo de 6xidos de ambos os cimentos, avaliada por espectroscopia
de raio-X utilizando o Shimadzu EDX-720, e a perda ao fogo, determinada de acordo
com a NBR NM 18 (ABNT, 2012), estdo apresentados na Tabela 3. A curva

granulométrica do CPP Classe G esta apresentada na Figura 22.

Tabela 3 — Composicédo de 6xidos e perda ao fogo dos cimentos Portland CPP classe G e CP II-F 32
(%, em massa)

Composto CPP Classe G CPII-F 32
SiO2 21,9 10,6
Al>O3 3,6 -
Fe20s3 45 2,5
CaO 64,3 72,7
SOs 2,7 2,3
K20 0,3 0,6
Na2O 0,1 -
MgO 15 -

Perda ao fogo 1,1 11,3
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Figura 22 — Granulometria do cimento Portland CPP Classe G.

3.4 AGREGADOS MIUDOS

Para a producédo das argamassas destinadas as avaliacdes de resisténcia e

durabilidade, foi utilizada uma areia quartzosa proveniente do Rio Paraiba do Sul, em
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Campos dos Goytacazes/RJ. Antes da aplicacdo em argamassas, foi feita a
homogeneizacéo e o quarteamento do material. A distribuicdo granulométrica esteve
dentro da zona utilizavel recomendada pela NBR 7211 (ABNT, 2022), conforme
apresentado na Figura 23. A areia apresentou médulo de finura de 2,26. A massa
especifica, calculada de acordo com a NBR 6458 (ABNT, 2016), foi de 2,66 g/cm3.

100
80 |
60 |

40 1 /

—e— Areia em estudo
s —-—-Zona utilizavel: limite superior
---- Zona utilizavel: limite inferior

20 :_

Porcentagem passante acumulada (%)

01 1 10
Tamanho de particula (mm)

Figura 23 — Granulometria da areia utilizada na producéo das argamassas e os limites superior e
inferior recomendados pela NBR 7211:2022.

Na producdo das argamassas para 0s ensaios de atividade pozolanica, foi
utilizada a areia normal brasileira, fabricada pelo Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas
(IPT), conforme estabelecido na NBR 7214 (ABNT, 2015a). Essa areia € dividida em
guatro frac6es granulométricas, caracterizadas pelo material retido entre as peneiras
de abertura nominal: de 2,4 mm e 1,2 mm (fracdo grossa), 1,2 mm e 0,6 mm (fracéo

média grossa), 0,6 mm e 0,3 mm (fracdo média fina) e 0,3 mm e 0,15 mm (fracdo fina).
3.5 AGUA E ADITIVO SUPERPLASTIFICANTE

A agua utilizada para fabricacdo das pastas e argamassas foi proveniente da
Aguas do Paraiba, concessionaria responsavel pelo abastecimento de todo o
municipio de Campos dos Goytacazes/RJ. Antes de sua utilizacdo, a &gua passou por
processo de filtragem no NEXMAT/LECIV/UENF.
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Na confeccéo dos corpos de prova de pastas e argamassas, um aditivo quimico
superplastificante a base de éter policarboxilico (Glenium 51, Basf) foi utilizado, com
massa especifica e teor de solidos iguais a 1210 kg/m3 e 28,9%, respectivamente.

3.6 CARACTERIZACAO DAS FOLHAS DE BAMBU

As diferentes amostras de folhas de bambu geradas (FB-IN, FB-AD e FB-AC)
foram caracterizadas a partir de analises termogravimétricas (TG). Inicialmente, foi
feito um estudo da temperatura ideal de queima das folhas, de forma a promover a
eliminagéo de todo o material volatil e do carbono fixo presente nas folhas. Estudos
anteriores comprovaram os efeitos da temperatura de queima nas propriedades do
material, ressaltando a importancia do controle desse parametro (Morales et al., 2009;
Cordeiro; Toledo Filho; Fairbairn, 2009b; Memon; Khan, 2018).

Para isso, cada amostra de folha de bambu foi submetida & anélise térmica em
atmosfera de ar sintético, utilizando o equipamento SDT Q600 da TA Instruments,
mostrado na Figura 24, no Laboratério de Estruturas do PEC/COPPE/UFRJ. O ensaio
consiste em monitorar a variacdo de massa da amostra a medida que esta é
submetida a elevagdo da temperatura, indicando a eliminacdo de substancias volateis
e combustado de carbono remanescente. Cerca de 12 mg de cada amostra foram
submetidos ao ensaio, com taxa de aquecimento de 10 °C/min, desde a temperatura

ambiente até 1000 °C, e vazdo maxima de gas de 100 mL/min.

Figura 24 — Equipamento de termoanalise do Laboratério de Materiais e Estruturas da COPPE/UFRJ.
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As diferentes folhas também foram caracterizadas pela analise aproximada,
realizada por termogravimetria, que permitiu a quantificacdo dos teores de umidade,
material volatil, carbono fixo e cinza de cada uma das amostras. Cerca de 12 mg de
cada amostra foram submetidos ao ensaio em dois estagios com atmosferas
diferentes. Inicialmente, as amostras de folha de bambu foram aquecidas em
atmosfera de nitrogénio (inerte), com vazao maxima de 100 mL/min e taxa de
aquecimento de 10 °C/min, desde a temperatura ambiente até 105 °C, com constancia
de temperatura durante 20 min. O teor de umidade (U) foi calculado a partir da perda
de massa das amostras nessa etapa (Equacdo 4). Em seguida, outra etapa de
aguecimento na mesma taxa foi conduzida, de 105 °C a 950 °C, possibilitando a
obtencao do teor de material volatil (V) pela Equacéo 5. Apés o tempo de equilibrio de
30 min a 950 °C, a atmosfera foi trocada para ar sintético. Entdo, a degradacéo das
amostras comecou a ocorrer sob condi¢cdes oxidantes, com tempo de espera de
30 min, possibilitando a quantificacdo do teor de cinza (C) (Equacéo 6). O teor de

carbono fixo (CF) foi obtido pela Equacéo 7.

M — M5
U=—x100 4
I (4)

M5 — My
V=——xX%x100 5
T, (5)

Mys,

C = x 100 6
T (6)
CF =100 — (M +V + 4) )

Em que,

M: massa inicial da amostra, em gramas;

Mios: massa da amostra ap0s secagem a 105 °C, em gramas;

Mv: massa da amostra apos a volatilizacdo completa, em gramas (em cerca de 120
min);

Moso: @ massa da amostra apds aquecimento a 950 °C sob atmosfera oxidante, em

gramas (em cerca de 175 minutos).

Os valores de massa Mios, Mv € Moso foram retirados das curvas de TG

considerando os picos nas curvas de andlise termogravimétrica derivada (DTG).
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3.7 CARACTERIZACAO DAS ADICOES MINERAIS
3.7.1 COMPOSICAO QUIMICA E PERDA AO FOGO

A composicdo de 6xidos das adicBes minerais e do cimento, em percentuais,

foi determinada pelo ensaio semi-quantitativo de espectroscopia de raios X, utilizando
0 equipamento Shimadzu EDX-720 do LECIV/UENF, mostrado na Figura 25. Antes

das analises, as amostras foram secas em estufa a 80 °C por 24 h.

e |

Figura 25 — Espectrdmetro de fluorescéncia de raios X Shimadzu EDX-720.

A perda ao fogo das amostras foi determinada de acordo com a NBR NM 18
(ABNT, 2012). Esse ensaio consiste em submeter cerca de 1 g de amostra a
temperatura de 950 + 50 °C em mufla (Figura 26), com taxa de aquecimento de
10 °C/min e tempo de residéncia de 15 min. Antes do ensaio, as amostras foram secas
em estufa a 110 °C por 24 h. A perda ao fogo foi, entdo, calculada pela diferenca
percentual entre as massas inicial e final da amostra, conforme a Equacéao 8. O ensaio

foi realizado em duplicatas.

Myq19 — M
PF = —22——250 5 100 (8)
Mj10

Em que,
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PF: perda ao fogo, em porcentagem;
Mai10: Massa, em gramas, da amostra seca a 110 °C (x 1 °C);

Moso: Massa, em gramas, da amostra seca a 950 °C (£ 5 °C).

Figura 26 — Amostras em cadinhos de porcelana posicionadas para queima em mufla para
determinacao da perda ao fogo.

3.7.2 COMPOSICAO MINERALOGICA

A mineralogia das cinzas e do quartzo foi identificada através da difratometria
de raios X, que permite verificar a existéncia de fases cristalinas na amostra e
identifica-las. O ensaio foi realizado utilizando um difratdmetro Rigaku, modelo Miniflex
600 (Figura 27), do NEXMAT/LECIV/UENF. Na Figura 28, estédo ilustradas as
amostras de CFB-IN, CFB-AD e CFB-AC preparadas para o ensaio. Os dados foram
coletados em angulos entre 8 e 70° 20, passo angular de 0,02° e velocidade de rotacéo
de 5°/min. A radiacao utilizada foi de Cu k-a, com tensao de 40 kV e corrente de 15
maA.
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Figura 27 — Difratdmetro de raios X modelo Miniflex 600 da Rigaku.

Figura 28 — Amostras de CFB-IN, CFB-AD e CFB-AC preparadas para ensaio de difratometria de
raios X.

3.7.3 GRANULOMETRIA A LASER

A caracterizagcdo granulométrica dos materiais foi realizada no
NEXMAT/LECIV/UENF, utilizando um analisador de particulas a laser Malvern
Instruments, modelo Mastersizer 3000, com acessorio Hydro LV (Figura 29). A
dispersédo das particulas foi feita em agua deionizada com agitacdo a 1500 rpm por

10 minutos, com 2 minutos de agitacéo ultrassénica (primeiro e Gltimo minutos).
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Figura 29 — Granuldmetro a laser Malvern Mastersizer 3000 com acessorio Hydro LV.

3.7.4 MASSA ESPECIFICA

Para determinacdo da massa especifica das cinzas foram seguidas as
especificacdes da NBR 6458 (ABNT, 2016), utilizando-se o método do picnédmetro.
Nesse ensaio, realizado no Laboratorio de Caracterizagdo do LECIV/UENF, uma
massa de aproximadamente 10 g de cada material, seca em estufa por 24 h, foi
colocada em um picnémetro. O recipiente foi preenchido parcialmente com agua e
aquecido em banho-maria, durante 15 min apds a fervura do banho. Posteriormente,
o picnémetro foi preenchido com agua até completar seu volume. Foram determinadas
as massas para trés temperaturas diferentes e, assim, calculada a densidade a partir
da média dos valores referentes a cada temperatura, de acordo com a Equacéo 9.
Segundo a NBR 6458 (ABNT, 2016), o resultado s6 é considerado satisfatério quando
o desvio padrdo em relacdo a média for menor que 2%. Cabe ressaltar que esse
requisito foi atendido para todas as medi¢Ges. Na Figura 30 estdo apresentados o0s
processos de aquecimento e pesagem dos picnémetros.

(M +mg — myg) ()

p

Em que,
p: massa especifica, em gramas por centimetro cubico;
ms: massa a do material analisado, em gramas;

Mp: € a massa a do picnébmetro com agua, em gramas;
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mp: massa a do picnébmetro com agua, em gramas;

Mps: Massa a do picndbmetro com o material analisado e agua, em gramas.

(@) (b)

Figura 30 — Processo de aquecimento dos picndmetros (a) e medi¢cdo de massa do picndmetro com
amostra e agua (b).

3.7.5 SUPERFICIE ESPECIFICA BET E POROSIDADE

A superficie especifica das cinzas e do quartzo, definida como a area superficial
por unidade de massa do material, foi determinada pelo método BET, que consiste na
guantificacdo da area de superficie especifica através da adsorcédo de nitrogénio (N2)
pela superficie externa e interna da cinza (Brunauer; Emmett; Teller, 1938). Cordeiro
(2006) ressalta a importancia dessa técnica para avaliacdo da moagem de materiais
pozolanicos, uma vez que materiais com a mesma granulometria podem apresentar
diferentes areas de superficie especifica devido a existéncia de vazios internos e a

rugosidade das particulas.

A superficie especifica pode ser calculada a partir do volume de gas adsorvido
até a conclusédo da cobertura de monocamada de gas na superficie da cinza, através

da Equacéo 10.
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N X Vy X Ay

SEeer =y S
M

(10)

Em que,

SEsgeT: superficie especifica BET, em metros quadrados por grama;
N: nimero de Avogadro (6,02 x 102%);

Vo: volume de gas adsorvido na monocamada, em metros cubicos;
Am: area ocupada por uma molécula de gas, em metros quadrados;
Vwm: volume molar do gas nas CNTP, em metros cubicos;

m: massa da amostra, em gramas.

Pela técnica de adsorcdo de nitrogénio, também foi possivel avaliar a
porosidade das cinzas, determinando o volume e didmetro médio de poros conforme
0 método BJH (Barrett; Joyner; Halenda, 1951). Apos a formacédo da monocamada de
gas na superficie do material, ao aumentar a pressao relativa, inicia-se a formacéao de
multicamadas, fazendo com que o gas preencha os poros da amostra. Inicialmente,
0s poros menores sao preenchidos. Com o constante aumento na pressao, a amostra
€ completamente coberta com gas e todos os poros séo preenchidos. Dessa forma, é
possivel determinar o tamanho e o volume total dos poros do material (Thommes et
al., 2015; Vieira et al., 2020).

Esse ensaio foi realizado no LABEST/COPPE/UFRJ, utilizando o equipamento
ASAP 2020 da Micromeritics, mostrado na Figura 31. As amostras foram previamente
tratadas sob vacuo a 150 °C durante 24 h e a adsor¢éo de N2 foi feita a temperatura

do nitrogénio liquido (-196°C).

50



Figura 31 — Equipamento ASAP 2020 da Micromeritics para a determinagdo da superficie especifica.

Ao final do procedimento, foi possivel representar graficamente as isotermas
de adsorc¢do para cada cinza, a partir da relacdo entre o volume de gas adsorvido e a
presséao relativa, em temperatura ambiente. Para a obtencdo do grafico, mede-se o
volume de géas adsorvido a medida que a pressdo aumenta gradualmente, até atingir
0 ponto de saturacdo (P/Po = 1), em que ocorre a condensacdo do gas. Durante o
processo reverso, chamado de dessorcao, com a diminuigcdo da pressao relativa, o
volume de gas adsorvido diminui progressivamente. Quando as curvas de adsorcao e

dessor¢do ndo coincidem, uma histerese € observada (Thommes et al., 2015).

As isotermas geradas neste ensaio foram classificadas de acordo com seu
formato, segundo a Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC),
conforme mostra a Figura 32. O tipo de isoterma indica a caracteristica porosa do
material (Thommes et al., 2015):

e Tipo I: caracteristicos de materiais microporosos, sendo o tipo I(a) para
microporos estreitos (largura < 1,0 nm) e o tipo I(b) para microporos mais largos
ou, possivelmente, mesoporos estreitos (< 2,5 nm);

e Tipo II: relativo a materiais ndo porosos ou macroporosos. Nota-se a formacao
distinta de um ponto de inflexdo na curva (ponto B), que indica a presenca de
microporos. Além disso, ha um aumento ilimitado da espessura da multicamada
guando P/Po=1;

e Tipo lll: também representa materiais nd0 porosos Ou Macroporosos, mas,

neste caso, ndo ha formacao explicita do ponto B;
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Figura 32 - Classificagdo das isotermas quanto ao seu formato (adaptado de Thommes et al., 2015).

Tipo IV: caracteristico de materiais mesoporosos. Ao final da condensacéo,
aparece um patamar na curva, que pode ter comprimento variavel. O tipo 1V(a)

€ observado para mesoporos de menor largura, enquanto o tipo IV(b) aparece

para materiais com mesoporos de menor largura;

Tipo V:

aparece para materiais micro e mesoporosos com interacoes

adsorvente-adsorvato relativamente fracas;

Tipo VI: é raro de ocorrer e representa materiais ndo porosos.

Volume adsorvido —————— g

I(a) I(b)
r r -
] 1]
-
B -
\
IV(a) IV(b)
Y .
Vv Vi
} -—

Pressao relativa ————— i

3.7.6 MORFOLOGIA DAS PARTICULAS

(MEV), utilizando o microscépio Zeiss, modelo EVO 40 (Figura 33), do Laboratério de
Biologia Celular e Tecidual (LBCT) do Centro de Biociéncias e Biotecnologia da UENF.

A morfologia das particulas foi avaliada por microscopia eletrénica de varredura
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A formacédo das imagens se deu por deteccao de elétrons secundarios. As amostras
foram posicionadas sobre uma fita adesiva condutora de carbono e, em seguida,
recobertas por uma fina camada de paladio para garantir a varredura dos elétrons
sobre a superficie. A metalizacdo foi realizada em um metalizador rotativo da
BAL-TEC, modelo SCD 050, com corrente de 40 mA e em vacuo com pressdo maxima
de -10! mbar, durante 180 s.

_evo

Figura 33 — Microscépio Zeiss modelo EVO 40 do LBCT/CBB/UENF.

3.7.7 ATIVIDADE POZOLANICA

Para a determinagédo da atividade pozolanica das cinzas, trés métodos distintos
foram utilizados: o indice de desempenho com cimento Portland aos 28 dias, o indice
de atividade pozolanica com cal aos 7 dias (métodos indiretos) e o método de Chapelle
modificado (método direto).

O método de indice de desempenho (ID) foi realizado conforme as prescri¢cdes
da NBR 5752 (ABNT, 2014b), em que séo testadas a compressdo uma argamassa de
referéncia (sem MCS) e outra contendo 25% de MCS em substituicdo ao cimento
Portland, ambas curadas a 28 dias. O ID foi calculado pela raz&o entre a resisténcia
da argamassa contendo adicdo mineral e a de referéncia. Para que o material seja

considerado pozolanico, o resultado deve ser superior a 90%.
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Para esse ensaio, foram moldados cinco corpos de prova cubicos (aresta de
50 mm) de cada argamassa. A resisténcia a compressao foi obtida pelo valor médio
entre os cinco espécimes testados. A mistura foi feita segundo a NBR 7215 (ABNT,
2019), com relagbes &gua-aglomerante e areia-aglomerante de 0,48 e 3,
respectivamente. O cimento utilizado para essa mistura foi o CP II-F 32. A areia
normal brasileira, especificada pela NBR 7214 (ABNT, 2015a), foi utilizada como
agregado. O teor de superplastificante foi ajustado para cada mistura, de forma a obter
um indice de consisténcia de 200 + 10 mm. O quartzo, embora seja conhecido como
material inerte, também foi submetido ao ensaio de indice de desempenho, a fim de

confirmar sua caracteristica de pozolanicidade nula.

O ensaio de indice de atividade pozolanica com cal aos 7 dias foi realizado
utilizando uma metodologia adaptada da NBR 5751 (ABNT, 2015b) e de Kasanya,
Thomas e Moffatt (2019). Nesse caso, a resisténcia a compressdo dos corpos de
prova aos 7 dias indica a reatividade do material. Foram moldados trés corpos de
prova cubicos (aresta de 50 mm) de cada mistura. Para a moldagem, foi utilizada como
aglomerante uma combinacdo da cinza avaliada, cal e calcita. As relacdes
pozolana-cal, aglomerante-calcita e areia-aglomerante foram de 1,5, 15 e 2,5,
respectivamente. Foi utilizada uma solucdo de mistura que simula o ambiente de
hidratac&o do cimento Portland, contendo agua, hidréxido de potassio (KOH) e sulfato
de potassio (K2S04), a uma concentracéo de 0,3 M K* e uma relacédo K2SO4/KOH igual
a 5. Para obter uma consisténcia trabalh&vel, o teor solucéo-sdlidos utilizado foi fixado
em 1,1 para todas as misturas. Ap6s a moldagem, os moldes metélicos foram
mantidos em umidade de 100% a temperatura ambiente por 24 h. Em seguida, os
moldes foram envolvidos em filme plastico impermeavel (Figura 34a) e armazenados
em estufa a 50 °C (Figura 34b) por 48 h. Decorrido esse tempo, 0s corpos de prova
foram desmoldados e curados em banho térmico a 40 °C (Figura 34c) até a idade de

ensaio.
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Figura 34 — Cura para ensaio de atividade pozolanica com cal aos 7 dias: forma coberta com filme
plastico (a); acondicionamento das formas em estufa a 50 °C (b); corpos de prova em banho térmico
a 40 °C (c).

O método de Chapelle modificado, por sua vez, consiste em determinar a
atividade pozolanica de um material de forma direta, por meio do teor de hidroxido de
célcio (Ca(OH)2) fixado, por acdo pozolénica, em solugdo aquosa. O procedimento foi
realizado conforme a NBR 15895 (ABNT, 2010), em que, de forma simplificada, € feita
a mistura de 1 g do material analisado, 2 g de CaO e 250 mL de agua, em um frasco
Erlenmeyer, o qual é colocado em banho-maria sob constante agitacdo, por um
periodo de 16 £ 1 h a uma temperatura de 90 £ 5 °C. O resultado, obtido por titulacéo,
€ dado em funcdo da quantidade, em miligramas, de Ca(OH)2 fixado por grama de
material em andlise. Quanto maior a fixacdo, mais reativo é o material de estudo. Esse

ensaio foi realizado no Laboratério de Materiais para Produtos de Construgdo do IPT.
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3.8 ESTUDO EM PASTAS CIMENTICIAS
3.8.1 PRODUCAO DAS PASTAS

Para os estudos de hidratacado, cinco diferentes pastas foram confeccionadas.
Uma pasta de referéncia (P-REF) foi produzida sem nenhum tipo de adigcao mineral.
As demais foram confeccionadas com a utilizacdo de adigcbes minerais, no teor de
substituicdo de cimento de 20% em massa, e foram nomeadas como P-CFB-AD, P-

CFB-AC e P-QTZ, de acordo com o mineral utilizado.

Apés a andlise dos resultados obtidos com as pastas descritas acima, optou-se
por produzir uma outra pasta para estudo, denominada P-TERN, que consistiu em
uma mistura contendo como aglomerantes, além do cimento, CFB-AD e QTZ, nos
teores de substituicdo de 20 e 10%, respectivamente. Por conter trés diferentes
materiais como aglomerantes, entende-se que essa seja uma mistura ternaria,
engquanto as demais, contendo cimento e apenas um tipo de adicdo mineral como
aglomerantes, sdo consideradas bindrias. Na Tabela 4 estdo resumidas todas as

misturas, com suas homenclaturas e composicédo de aglomerantes.

Tabela 4 — Proporcao de aglomerantes (em massa) das pastas em estudo.

Nome da Cimento CFB-AD CFB-AC QTZ
mistura Portland (%) (%) (%) (%)
P-REF 100 0 0 0
P-CFB-AD 80 20 0 0
P-CFB-AC 80 0 20 0

P-QTZ 80 0 0 20
P-TERN 70 20 0 10

As pastas foram produzidas com relacdo agua-aglomerante fixa em 0,40 (De
Siqueira; Cordeiro, 2022). Foi utilizado aditivo superplastificante, com teor ajustado
para todas as misturas, visando manter uma consisténcia fixa. Ensaios de
miniabatimento do tronco de cone (Kantro, 1980), conforme ilustrado na Figura 35,
foram realizados a fim de determinar os teores adequados de superplastificante a

serem adicionados as misturas para manter a mesma consisténcia entre elas.
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Figura 35 — Ensaio de miniabatimento do tronco de cone.

O ensaio de miniabatimento permite avaliar a consisténcia de pastas
cimenticias através do seu espalhamento sobre uma superficie. Para as pastas
produzidas nesse estudo, foi fixado um didmetro de espalhamento de 60 £ 5 mm. Para
a execucao do ensaio, foi utilizado um mini tronco de cone de acrilico, com diametro
maior de 40 mm, diametro menor de 20 mm e altura de 60 mm. O cone foi posicionado
sobre uma placa de vidro e preenchido pela mistura fresca. Entdo, apds a retirada do
molde, foram medidos dois didmetros ortogonais da pasta espalhada. A média dos
didmetros medidos fornece o valor do espalhamento do material. Assim, foi possivel
ajustar os teores de superplastificante para todas as pastas, sintetizados na Tabela 5.

Tabela 5 — Teor de superplastificante das pastas (%, em massa de material cimenticio).

Pasta Teor de superplastificante (%)
P-REF 0,010
P-CFB-AD 0,192
P-CFB-AC 0,242
P-QTZ 0,007
P-TERN 0,188

Essa dosagem foi fundamental, uma vez que as pastas foram produzidas com
diferentes adi¢cdes minerais e a consisténcia do sistema cimenticio é influenciada pela

superficie especifica de seus componentes (Msinjili et al., 2017).

Todas as pastas foram preparadas com um Unico procedimento de mistura,
iniciado pela adicdo da agua de amassamento e do aditivo superplastificante em um
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béquer plastico de 250 mL. Em seguida, todo o material sélido, homogeneizado, foi
adicionado a parte liquida e, entdo, realizou-se a mistura manual por 30 s.
Imediatamente apos, foi feita a mistura mecéanica utilizando um misturador elétrico
portétil Hamilton Beach, com velocidade baixa (260 rpm) por 30 s e velocidade média

(600 rpm) por mais 1 min.

Para o estudo dos efeitos das cinzas em substituicdo parcial ao cimento
Portland nos primeiros dias de hidratacdo, dois métodos foram empregados:

calorimetria isotérmica e retracdo quimica.

3.8.2 CALORIMETRIA ISOTERMICA

O ensaio de calorimetria isotérmica foi realizado no NEXMAT/LECIV/UENF,
utilizando um calorimetro Calmetrix I-CAL 2000 com dois canais (Figura 36).
Aproximadamente 50 g de cada uma das pastas foram adicionadas ao recipiente e
acopladas aos canais do calorimetro. As réplicas foram monitoradas por 72 h, com
temperatura constante de 25°C + 0,1°C. Os ensaios possibilitaram a obtencédo das

curvas de taxa de evolugéo de calor e de calor acumulado em fungdo do tempo.

Figura 36 — Calorimetro isotérmico Calmetrix I-CAL 2000 (a); vista superior dos canais (b).

3.8.3 RETRACAO QUIMICA

A retracdo quimica foi obtida pelo mesmo método empregado por Barbosa e
Cordeiro (2021), adaptado da ASTM C1608 (ASTM, 2017). Neste ensaio,
aproximadamente 6 g de pasta foram adicionadas a frascos de vidro, que,
posteriormente, foram completados com agua e vedados com uma rolha de borracha
com orificio central. No orificio de cada rolha, foi introduzida uma pipeta graduada de
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1 mL, preenchida com uma gota de Oleo de parafina com corante vermelho (Figura
37), com o objetivo de evitar a evaporagcédo da agua do frasco, bem como facilitar a
leitura da variacdo de volume de 4gua nas pipetas. O monitoramento foi iniciado cerca
de 110 min apéds o inicio da mistura, e foi realizado com registros fotograficos a cada
30 min durante 5 dias. O processamento das imagens para identificacdo da variagcao
de volume nas pipetas foi feito a partir de uma rotina no programa computacional

MatLab. Na Figura 38, esta apresentado o ensaio em execucao.

Parafina
— liquida
L colorida

__. Tubo capilar
graduado

Rolha com
orificio

: Recipiente
Agua preenchido
— com pasta

e agua

Pasta

(@) (b)

Figura 37 — Detalhe do recipiente com pasta e tubo capilar graduado contendo agua e 6leo vermelho
(a) e esquema do sistema montado para monitoramento da retracdo quimica (b) (Barbosa, 2018).

Figura 38 — Ensaio de retracao quimica em execucédo, em banho térmico a 25 °C.
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Finalmente, a retracdo quimica foi calculada pela Equacdo 11. Cabe destacar

gue os ensaios foram realizados em triplicatas, para certificacdo do resultado.

h t) — h i
crm

Em que,

CS: retragdo quimica no tempo t, em mililitros por grama;

hw: nivel de 4gua no tubo capilar no tempo t, em mililitros;

hg: nivel de agua no tubo capilar ao inicio do ensaio, em mililitros;
Mcim: massa de material cimenticio (g), calculada pela Equacao 12.

M. — Mfrasco+pasta - Mfrasco (12)
cm 1,0 + a/ag

Em que,
Mrrasco+pasta: massa do frasco com a pasta adicionada, em gramas;
Mrrasco: massa do frasco vazio, em gramas;

a/ag: relacdo agua-aglomerante em massa da pasta (0,40).
3.9 ESTUDO EM ARGAMASSAS
3.9.1 PRODUQAO DAS ARGAMASSAS

As argamassas foram preparadas para estudos de resisténcia & compressao e
durabilidade. A argamassa contendo apenas cimento Portland como material
cimenticio foi denominada A-REF e utilizada como referéncia. As adicbes minerais
foram incorporadas a matriz nos teores de 10 e 20%, visto que nao foi possivel
estabelecer um teor 6timo através das pesquisas com cinzas de folha de bambu,
devido a disparidade nos processos de producdo e resultados encontrados. Vale
ressaltar que, inicialmente, também seria produzida uma mistura contendo 30% de
adicdo mineral. Entretanto, a confeccdo desse traco mostrou-se inviavel devido ao
aumento excessivo da viscosidade e impossibilidade de mistura mesmo com altos

teores de superplastificante.
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As argamassas produzidas foram nomeadas conforme suas adi¢des e teores,
conforme mostrado na Tabela 6. Vale salientar que, assim como no estudo de pastas,
os resultados encontrados na andlise das argamassas binarias (contendo cimento e
apenas um tipo de adicdo mineral como aglomerantes) também foram circunstanciais
na decisdo de produzir uma argamassa terndria, contendo 20% de CFB-AD e 10% de

QTZ em substituicdo ao cimento.

Tabela 6 — Proporcao de aglomerantes (em massa) das argamassas em estudo.

Nome da Cimento CFB-AD CFB-AC QTZz
mistura Portland (%) (%) (%) (%)
A-REF 100 0 0 0
A-CFB-AD10 90 10 0 0
A-CFB-AD20 80 20 0 0
A-CFB-AC10 90 0 10 0
A-CFB-AC20 80 0 20 0
A-QTZ10 90 0 0 10
A-QTZ20 80 0 0 20
A-TERN 70 20 0 10

As relacdes agua-aglomerante e areia-aglomerante foram mantidas em 0,48 e
3, respectivamente, para todas as argamassas. Para a dosagem do aditivo
superplastificante, a consisténcia das misturas foi mantida fixa com teores especificos
de aditivo superplastificante por meio de ensaio de espalhamento em mesa (Figura
39a) de acordo com a NBR 7215 (ABNT, 2019), com diametro médio de espalhamento
de 180 + 10 mm (Figura 39b). Os teores de superplastificante utilizados em cada uma

das argamassas estao apresentados na Tabela 7.
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(b)

Figura 39 — Mesa para indice de consisténcia (a); espalhamento de uma das argamassas com
180 mm de diametro (b).

Tabela 7 — Teor de superplastificante das argamassas (%, em massa de material cimenticio).

Argamassa Teor de superplastificante (%)

A-REF 0,09
A-CFB-AD10 0,33
A-CFB-AD20 0,95
A-CFB-AC10 0,36
A-CFB-AC20 0,98
A-QTZ10 0,08
A-QTZ20 0,06
A-TERN 0,93

A mistura das argamassas foi feita de acordo com a NBR 7215 (ABNT, 2019).
O procedimento foi realizado em um misturador de bancada (Figura 40), seguindo as

seguintes etapas:

i. mistura do superplastificante com a agua na cuba do misturador;
ii. adicdo e mistura manual dos materiais cimenticios na cuba por 30 segundos;
iii. mistura mecéanica da pasta cimenticia por 30 segundos em velocidade baixa;
iv. adicdo da areia e mistura mecanica por 30 segundos, ainda em velocidade
baixa;
V. mistura mecanica da argamassa por 1 minuto em velocidade alta;
vi. repouso da argamassa por 1 minuto e raspagem das bordas da cuba

utilizando uma espéatula;
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vii. mistura mecanica final, por mais 1 minuto em velocidade alta.

Figura 40 — Misturador de bancada utilizado na producdo das argamassas.

by

Para os ensaios de resisténcia a compressdo e durabilidade, foram
confeccionados corpos de prova cubicos (aresta de 30 mm) e cilindricos (diametro de
2,5 cm e altura de 5 cm). A moldagem dos cubos foi feita em duas camadas, com
adensamento em mesa vibratéria por 40 segundos na primeira camada e 60 segundos
na segunda. Por sua vez, os cilindros foram moldados em trés camadas, com vibracao
por 40 segundos em cada uma delas. Os moldes foram mantidos em caixa Umida por
24 horas e, posteriormente, desmoldados e curados em solugéo saturada de cal até

as idades de ensaio.

3.9.2 ENSAIOS DE RESISTENCIA A COMPRESSAO

Os ensaios de compresséao axial foram realizados nas idades de 7, 28 e 84
dias, em 6 corpos de prova cubicos de cada uma das misturas por cada idade. Os
ensaios foram conduzidos no LECIV/UENF, utilizando uma maquina universal

Shimadzu, modelo UH-500kNI (Figura 41), com taxa de deslocamento de 0,5 mm/min.
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Figura 41 — Maquina universal de ensaios Shimadzu UH-500kNI.

3.9.3 ENSAIOS DE ABSORCAO DE AGUA

A informacéo sobre a absorcdo de agua € de grande importancia, pois, sendo
poroso, o material cimenticio sofre com a entrada de agua e, com ela, agentes

agressivos que danificam a estrutura.

A absorcéo de agua por imerséao foi determinada conforme a NBR 9778 (ABNT,
2009). O ensaio foi realizado em trés corpos de prova cilindricos de cada argamassa,
curados aos 28 e aos 84 dias. A absor¢ao de agua por imerséo foi calculada conforme
a Equacéao 13.

Ac= == %100 (13)

Em que,

At absor¢cdo de agua por imersao;

Msss: Massa saturada com superficie seca;
Ms: massa seca.

Nas idades de ensaio (28 e 84 dias), os corpos de prova foram retirados da
cura, lavados para remocéo de residuos de cal e mantidos submersos em agua, para

garantir a condi¢cao saturada. Foi feita, entdo, a medicdo de sua massa submersa e
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massa saturada por imersdo com a superficie seca. Em seguida, os corpos de prova
foram mantidos em estufa a 60 °C durante 5 dias. Decorrido esse tempo, foi feita a
medicdo da massa seca.

Além da absorcdo por imersdo, trés corpos de prova cilindricos foram
submetidos a absor¢ao por capilaridade aos 84 dias. O ensaio foi realizado conforme
a ASTM C1585 (ASTM, 2020a). Os corpos de prova foram inicialmente secos em
estufa a 60 °C por 5 dias e, posteriormente, sua face lateral foi vedada com um verniz

epoxi (Figura 42), para garantir o fluxo de agua ascendente sem perda de agua.

ApOs a preparacao, os corpos de prova foram, novamente, mantidos em estufa
a 60 °C por 12 h, para garantir a sua condi¢cdo seca. Apos o resfriamento, foi feita a
leitura de sua massa seca, antes de submeté-los ao contato com a agua. Em seguida,
deu-se inicio ao ensaio, posicionando 0s corpos de prova em um recipiente de vidro
(Figura 43a), com nivel d’agua constante a 5 mm acima de sua face inferior (Figura
43b) e temperatura mantida em 25 = 1 °C. Apés o contato dos corpos de prova com a
agua, foi determinada sua massa a cada 1 h durante as primeiras 11 h.
Posteriormente, a leitura foi feita as 24 h, 29 h, 34 h, 48 h, 58 h e 72 h. Apés os trés
primeiros dias de ensaio, foram realizadas pesagens uma vez por dia, até completar
a idade de 14 dias.

Figura 42 — Processo de aplicacao da resina epOxi na lateral dos corpos de prova cilindricos.
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Figura 43 — Ensaio de absorcao de 4gua por capilaridade em execucdo (a); detalhe do nivel de agua
a 5 mm acima da face inferior do corpo de prova (b).

A absorcao de agua por capilaridade ao longo do tempo foi, entéo, calculada

segundo a Equacéo 14.

c= Tt Mo (14)
T Sxd

Em que,

C: absorcéo de agua por capilaridade, em milimetros;

mt: massa do corpo de prova em contato com a agua durante o tempo t, em gramas;
mMo: massa do corpo de prova seco, antes do inicio do ensaio, em gramas;

S: &rea da secdo transversal do corpo de prova em contato com a agua, em milimetros

quadrados;
d: densidade da 4gua, em gramas por milimetros cubicos.

A partir dos resultados de capilaridade, também foi possivel calcular a taxa de
absorcéo capilar das argamassas, ou absortividade, definida como a inclinacéo da
reta que melhor se ajusta a curva de absorcdo capilar plotada em relacdo a raiz
guadrada do tempo. Os calculos foram feitos segundo a Equacao 15 e, para todas as
argamassas, o0 tempo considerado foi de 6 h de ensaio, como recomendado pela
ASTM C1585 (ASTM, 2020a).

(15)

Sl

Em que,

A: absortividade, em milimetros por raiz de segundo;
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C: absorcéo capilar, em milimetros;

t: tempo de contato do corpo de prova com a agua, em segundos.

3.9.4 DURABILIDADE FRENTE AO ATAQUE ACIDO

O contato de um material cimenticio com &cido proporciona a despassivacao
das armaduras no concreto. Além disso, a reacao entre o 4cido e o hidroxido de calcio
promove a formacdo de sais, que, em contato com a armadura desprotegida,

provocam corrosao (Mehta; Monteiro, 2008).

Para a exposicdo ao ataque &cido, seis corpos de prova cubicos e trés
cilindricos de cada argamassa, curados por 28 dias em agua saturada de cal, foram
imersos em solugéo de acido sulfurico (H2SOa4) a 1,5%, com pH inicial igual a 1,0.
Prezou-se por manter o pH da solucéo entre 1,0 e 2,0, caracteristico de um ambiente
de tubulacao de esgoto (Diercks; Sand; Bock, 1991; Khan et al., 2019), e, para isso, 0
pH foi monitorado periodicamente utilizando um pHmetro digital portatil (Kasvi, modelo
K39-0014PA, com preciséo de = 0,1). A solucao foi trocada duas vezes durante todo
0 ensaio, quando o limite proposto foi atingido. A configuracdo do ensaio esta
apresentada na Figura 44. A argamassa A-TERN nao foi submetida aos ensaios de
durabilidade devido a falta de tempo habil para realiza¢do dos testes.

A resisténcia das argamassas ao ataque acido foi, entdo, avaliada pela perda
de massa dos corpos de prova no decorrer do tempo, conforme a Equacdo 16,
indicada pela ASTM C267 (ASTM, 2020b). As variagdes de massa foram avaliadas
aos1,2,3,4,7,9,11,14,17, 21, 24, 28, 31, 35, 38, 42, 45, 49, 52 e 56 dias de ataque
acido.

_ Mss,t + Msss,i

AM, = —25 55 5 100 (16)

Mss,i
Em que,
AMt: variacdo de massa no tempo t;
Mssst: Massa saturada com superficie seca determinada no tempo t;

Msss,i: Massa saturada com superficie seca inicial.
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Figura 44 — Exposicao das diferentes argamassas ao ataque por acido sulfurico.

Apés os 56 dias de ataque acido, os corpos de prova foram rompidos a
compresséo, a fim de avaliar o efeito do ataque na resisténcia a compressado das
argamassas. Para isso, duas faces dos corpos de prova foram regularizadas através
do capeamento com gesso de alta resisténcia. Apds a secagem do gesso, as faces
foram lixadas até alcangar a condicéo de paralelismo entre elas e, entdo, proceder o
rompimento conforme o item 3.9.2. A Figura 45 mostra um corpo de prova com as
faces devidamente regularizadas, pronto para a execuc¢do do ensaio. Devido a
irregularidade da superficie dos corpos de prova e a dificuldade de medir as arestas
de forma precisa com um paquimetro, a area para o0 calculo da resisténcia a
compressao foi analisada pelo processamento de registros fotograficos utilizando o

programa computacional ImageJ.

Figura 45 — Corpo de prova apés 56 dias de ataque acido com as faces capeadas para ensaio de
resisténcia & compressao.
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Além da resisténcia a compressao, os efeitos do ataque acido na absor¢céo de
agua por imersao e por capilaridade também foram avaliados, utilizando os mesmos
procedimentos descritos no item 3.9.3. Os resultados, tanto de absorcdo de agua
guanto de resisténcia a compressdo dos corpos de prova atacados, foram
comparados com aqueles obtidos para as argamassas que nao passaram pelo ataque
acido.

Durante a execu¢ao dos ensaios com as argamassas atacadas, foi possivel
perceber a presenca de uma camada de argamassa degradada, aderida a superficie
dos corpos de prova. Foi feita, entdo, a medi¢cédo da espessura dessa camada, a partir
do processamento de imagens no ImageJ. A analise foi feita na secéo transversal
central dos corpos de prova cilindricos, conforme a Figura 46, apés o corte dos corpos
de prova com disco diamantado. Foram desenhadas 4 linhas-guia concéntricas
(Figura 46a), que foram utilizadas para facilitar a medi¢cao da espessura da camada
degradada em 8 pontos na superficie do corpo de prova (Figura 46b). A espessura da

camada degradada foi, entédo, calculada a partir da média dos 8 pontos.

4 1x10jpg (6) (75%) - o x 4 lix10jpg (G) (400%) - o x
66.75x118.34 mm (2256x4000); RGB: 34MB 66.75x118.34 mm (2256x4000); RGB; 34MB
— > AR ]

(@ (b)
Figura 46 — Captura de tela do ImageJ durante o desenho das linhas-guia concéntricas (a); detalhe
para a medi¢cdo da espessura da camada degradada em um ponto (b).

3.10 ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Os resultados dos testes de resisténcia a compressao e de durabilidade foram
tratados estatisticamente utilizando o modelo de Delineamento Inteiramente

Casualizado (DIC), que considera os principios de casualizacao e repeticdo. Para
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comparar os diferentes tratamentos e identificar se houve diferenca significativa entre
eles, foi realizada a analise de variancia (ANOVA), ao nivel de 5% de probabilidade
(p < 0,05). Em seguida, o teste de médias de Duncan foi feito, a fim de verificar quais
tratamentos diferiram entre si. Todos os resultados das analises estatisticas estédo

apresentados integralmente no Anexo A.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 CARACTERIZACAO DAS FOLHAS DE BAMBU
4.1.1 ANALISE APROXIMADA DAS FOLHAS DE BAMBU

As curvas de TG e DTG das diferentes amostras de folha de bambu em funcgéo
do tempo estéo representadas na Figura 47, respectivamente. O perfil de temperatura
adotado no ensaio também esta indicado nos gréficos. Todas as amostras
apresentaram o mesmo padrao de perda de massa em fungéo do tempo durante o
aguecimento, com trés estagios bem definidos, exatamente como previamente
observado para amostras de palhas de cana-de-acucar (Cordeiro; Vieira; Lopes,
2017) e de folhas de milho (De Lima; Cordeiro, 2021).

O primeiro pico de perda de massa na curva de DTG (pico i na Figura 47b)
ocorreu entre 20 e 105 °C e esta relacionado a eliminacdo da umidade das amostras.
compostos volateis presentes nas folhas, indicando a eliminagédo da hemicelulose,
celulose e lignina, respectivamente (Yang et al.,, 2007). O pico v, identificado em
950 °C imediatamente apd6s a troca da atmosfera de N2 para ar sintético, foi
relacionado a completa combustdo das amostras, com eliminacéo de todo o carbono

fixo (Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017).

A Figura 48 mostra os resultados da andlise aproximada para cada amostra,
com quantificagdo em base seca dos teores de material volatil, carbono fixo e cinza.
Conforme esperado, houve aumento no teor de cinza para as folhas bambu tratadas
com lixiviacao, indicando que os pré-tratamentos proporcionaram efeitos positivos no
processo de queima das amostras. Esses efeitos foram mais pronunciados para
FB-AC, que apresentou teor de cinza de 25,0%, enquanto FB-IN conteve 21,1% de

cinza. FB-AD apresentou conteudo de cinza intermediario, com 22,3%.

Resultados semelhantes foram encontrados para palhas de cana de acucar
lixiviadas com agua quente e com acido cloridrico (Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017) e
para palha de milho tratada com acido citrico (De Lima; Cordeiro, 2021). Isso ocorreu
porque, na folha in natura, o alto teor de potassio causou o0 aprisionamento da matéria

organica carbonizada, impedindo sua combustéo, o que também explica o maior teor
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de carbono fixo na FB-IN. Em contrapartida, nas amostras tratadas, a diminuicdo do
teor de potassio promoveu o0 aumento da porosidade das folhas (Vayghan; Khaloo;
Rajabipour, 2013), resultando em um maior teor de cinza ap6s a queima.
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Figura 47 — Curvas de TG (a) e DTG (b) das amostras de folhas de bambu em atmosfera de ar
sintético e de Na.
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Figura 48 — Resultados da andlise aproximada das amostras de folhas de bambu.

4.1.2 DETERMINACAO DA TEMPERATURA IDEAL DE QUEIMA

As andlises termogravimétricas em ar sintético das amostras FB-IN, FB-AD e
FB-AC, em funcéo da temperatura, estdo apresentadas na Figura 49. Os resultados
revelaram que a eliminacdo do material volatil e a completa combustdo do carbono
ocorreram antes dos 600 °C para as trés amostras de folhas. Conforme comprovam
as curvas de DTG (Figura 49b), apds os 600 °C, ndo foram identificados outros picos
de decomposicdo no processo de aquecimento das amostras. Dessa forma, essa

temperatura foi selecionada para a segunda etapa de queima, em forno mufla.
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Figura 49 — Curvas de TG e DTG em atmosfera de ar sintético para as diferentes amostras de folha
de bambu.

4.2 CARACTERIZACAO DAS ADICOES MINERAIS
4.2.1 COMPOSICAO QUIMICA E PERDA AO FOGO
A composicdo de oxidos e a perda ao fogo do quartzo e das cinzas estao

apresentadas na Tabela 8.
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Tabela 8 — Composicao de éxidos e perda ao fogo das adigbes minerais (%, em massa).

Composicéo CFB-IN CFB-AD CFB-AC QTZ
SiO; 66,1 87,3 89,3 97,9
Fe20s 0,2 0,2 0,2 0,1
CaO 6,5 4,6 51 0,1
SOs 4.0 2,3 2,1 15
K20 17,6 3,0 0,5 0,2
MnO 0,1 0,1 - -

Perda ao fogo 5,5 2,6 2,8 0,3

Os resultados mostraram que o0s pré-tratamentos realizados possibilitaram a
obtencdo de cinzas distintas em comparacdo com a amostra in natura. Foi possivel
notar a presenca expressiva de contaminantes na CFB-IN, que apresentou 17,6% de
K20 e 4,0% de SOs, provavelmente provenientes do solo e que sao tipicos para esse
tipo de cinza (Dwivedi et al., 2006; Olutoge; Oladunmoye, 2017). A composi¢cao
guimica das cinzas tratadas mostrou que, embora o acido tenha proporcionado a
eliminacdo do K20 na CFB-AC, com teor residual de 0,5%, a lixiviagdo com agua
deionizada a temperatura ambiente foi eficaz na dissolugdo do potéssio, reduzindo
significativamente o teor de K20 de 17,6% para 3,0%. Também houve reducéo do teor
de SOs para 2,1% na CFB-AD e na CFB-AC, mostrando que n&do houve diferenca

entre as cinzas tratadas com relacdo a esse composto.

Conforme esperado, todas as cinzas apresentaram elevados teores de SiOo,
assim como outros trabalhos da literatura (Dwivedi et al., 2006; Frias et al., 2012;
Moraes et al., 2019; Cordeiro et al., 2020; Odeyemi et al., 2022). Entretanto, a CFB-IN
nao cumpriu com o requisito quimico da NBR 12653 (ABNT, 2014a) quanto ao teor
minimo de soma de silica, alumina e 6xido de ferro (70%). Enquanto a cinza in natura
apresentou 66,1% de SiO2, para a CFB-AD e a CFB-AC, os teores de SiO2 foram de
87,3 e 89,3%, respectivamente. Esse aumento de silica nas amostras tratadas foi
atribuido a eliminacéo de contaminantes durante os processos de lixiviagao (Vayghan;
Khaloo; Rajabipour, 2013; Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017; Cordeiro et al., 2020; De
Lima; Cordeiro, 2021). Vale ressaltar que houve pouca diferenga no teor de silica entre
as cinzas tratadas, de apenas 2,0%. Esse resultado difere do obtido por Cordeiro,

Vieira e Lopes (2017), em que o teor de silica das cinzas da palha de cana tratadas
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com agua quente por 2 h foi 11,8% menor do que aquelas tratadas com acido

cloridrico, mostrando uma diferenca bem mais expressiva entre os dois tratamentos.

Todas as cinzas apresentaram um teor de CaO relativamente alto, entre 5 e
7%, também encontrado na literatura para outras cinzas de folha de bambu (Dwivedi
et al., 2006; Frias et al., 2012; Onikeku et al., 2019; Rodier et al., 2019; Abebaw;
Bewket; Getahun; 2021).

Em todas as cinzas, a perda ao fogo foi satisfatéria de acordo com os requisitos
da NBR 12653 (ABNT, 2014a). Uma vez que essa caracteristica pode ser controlada
pela queima, os resultados indicaram que o procedimento de queima conjugada
adotado foi adequado para eliminacdo de compostos carbonaceos. Em outra pesquisa
com cinza de folha de bambu, em que a queima foi realizada apenas de forma
autogena, a perda ao fogo foi de 11,3% (Moraes et al., 2019), o que mostra que a
segunda etapa de queima, em mufla, é fundamental para o ajuste desse valor. Vale
destacar, ainda, que a perda ao fogo de 5,5% da CFB-IN foi reduzida para 2,6% e
2,8% na CFB-AD e na CFB-AC, respectivamente, indicando que os procedimentos de

lixiviagdo contribuiram para a eficiéncia da queima.

A composicao quimica do quartzo revelou sua pureza, com aproximadamente

98% de silica em sua composi¢cao e perda ao fogo quase nula.
4.2.2 COMPOSIGCAO MINERALOGICA

Na Figura 50 estdo apresentados os difratogramas de raios X das cinzas.
Todas as cinzas apresentaram-se predominantemente amorfas, caracterizadas pelo
desvio em relagé@o ao eixo horizontal entre os angulos 15 e 30° 26, caracteristico de
materiais amorfos. Esse halo é ainda mais pronunciado para CFB-AD e CFB-AC,
devido ao aumento no teor de silica amorfa consequente dos pré-tratamentos. Nao foi
observada a presenca de silica cristalina (cristobalita) em nenhuma das cinzas,
corroborando com as constatacbes de De Lima e Cordeiro (2021) e Almeida e
Cordeiro (2023) de que a temperatura na queima autdégena ndo ultrapassa os 800 °C,
a partir da qual poderia ocorrer a cristalizacdo da silica (Cordeiro; Toledo Filho;
Fairbairn, 2009b).
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Figura 50 — Difratograma de raios X das trés cinzas. Picos em unidade arbitraria.

A CFB-IN apresentou picos de sulfato de potassio e cloreto de potassio (silvina),
confirmando o alto teor de K20 observado na composicao de éxidos (Tabela 8). Esses
compostos néo foram observados nos difratogramas da CFB-AD e da CFB-AC, visto
gue o potassio foi praticamente eliminado em ambos os processos de lixiviacao,
reduzindo ainda mais a baixa cristalinidade da cinza. Foi possivel identificar picos de
sulfato de calcio (anidrita) na CFB-AD e na CFB-AC, também observados em cinzas
de bagaco de cana tratadas com lixiviagdo acida (Barbosa; Cordeiro, 2021; Almeida;
Cordeiro, 2023). E possivel que, durante o procedimento de lixiviagdo, a dissolucéo
do K2SO4 tenha provocado a dissociacdo do sal, liberando ions SO4 para reagirem

com os ions Ca* presentes nas amostras e, assim, formarem anidrita.

A Figura 51 mostra o difratograma de raios X do quartzo. Ao contrario das
cinzas, o padrdao revelou a natureza cristalina da silica presente no material,
caracterizada pelos picos referentes a silica cristalina e pela auséncia de qualquer

desvio em relacdo a linha de base.
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Figura 51 — Difratograma de raios X do quartzo. Picos em unidade arbitréaria.

4.2.3 GRANULOMETRIA

A distribuicdo granulométrica das adi¢gdes minerais e do cimento est4 mostrada
na Figura 52 e os valores de Dio, Dso € Dgo estdo apresentados na Tabela 9. Como
mostraram as curvas granulométricas, a moagem controlada das cinzas foi eficaz para
promover uma distribuicdo de tamanho de particula similar entre elas, com Dso
proximo a 10 pm. Esse tamanho de particula também foi utilizado por outros autores
para garantir a obtencdo de materiais com pozolanicidade adequada e melhor
empacotamento (De Sensale, 2010; Chusilp; Jaturapitakkul; Kiattikomol, 2009;
Calligaris et al., 2015; Cordeiro et al., 2020). O quartzo utilizado também apresentou
granulometria proxima a das cinzas. Vale ressaltar que esse resultado € de extrema
importancia para possibilitar a comparagcdo das cinzas quanto a pozolanicidade e
equiparar os efeitos fisicos provocados pelas diferentes adigdes minerais nas misturas
cimenticias (Cordeiro et al., 2009; Cordeiro; Kurtis, 2017). As cinzas e o quartzo
apresentaram, propositalmente, tamanhos de particula menores do que o cimento, o

gue favorece a acao fisica das adi¢cdes minerais.

Todos os materiais apresentaram valores proximos de Dso e Dgo, indicando que
os tamanhos de particula médios e maximos para as cinzas e o quartzo foram
similares. Os valores de Dio das cinzas também foram uniformes, variando entre 2,40
e 2,78 um. No entanto, o quartzo ultrafino apresentou tamanho minimo de particula
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menor que os demais materiais (1,54 pum). Cabe ressaltar, neste ponto, que a
moabilidade diferente do quartzo em comparacdo com os materiais amorfos (Ribas et
al., 2014) dificultou sobremaneira a obtencdo de uma curva granulométrica

perfeitamente ajustada com a das cinzas, como pode ser observado na Figura 52.
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Figura 52 — Distribuicdo do tamanho de particulas das adicdes minerais e do cimento.

Tabela 9 — Tamanhos caracteristicos D1o, Dso € Doo das particulas das adi¢cdes minerais e do cimento.

Materiais Dio (um) Dso (um) Doo (Hm)
CFB-IN 2,40 10,7 32,7
CFB-AD 2,64 10,9 31,3
CFB-AC 2,78 10,8 30,1
QTZ 1,54 10,7 354
Cimento 3,66 18,5 47,2

4.2.4 MASSA ESPECIFICA

A massa especifica dos materiais esta apresentada na Tabela 10. Entre as
cinzas, a maior massa especifica foi obtida para CFB-IN (2,35 g/cm?3), devido ao seu
elevado teor de contaminantes. Com a eliminacdo dos compostos alcalinos e a
reducdo da cristalinidade da cinza, houve uma diminuicdo da massa especifica,

resultando em 2,21 g/cm3 para CFB-AD e 2,23 g/cm3® para CFB-AC. Pesquisas
79



anteriores também obtiveram reducéo na densidade das cinzas que passaram por
tratamento prévio de lixiviagdo (De Lima; Cordeiro, 2021; Almeida; Cordeiro, 2023). O
guartzo, por sua vez, devido a sua estrutura monolitica, apresentou massa especifica
de 2,64 g/cm3, o maior valor entre todos os materiais, idéntico ao caracterizado por
Cordeiro e Kurtis (2017).

Tabela 10 — Massa especifica das adi¢bes minerais.

Material Massa especifica (g/cms3)
CFB-IN 2,35
CFB-AD 2,21
CFB-AC 2,23
QTZ 2,64

4.2.5 SUPERFICIE ESPECIFICA BET E POROSIDADE

Os resultados de superficie especifica BET e as informagfes sobre os poros
das amostras estédo apresentados na Tabela 11. Embora a granulometria das cinzas
e do quartzo tenha sido similar, os valores de superficie especifica BET foram
significativamente distintos entre os materiais, indicando diferencas em sua
porosidade. Como esperado, 0s tratamentos quimicos aumentaram a superficie
especifica BET das cinzas, que variou de 10,4 m?/g na CFB-IN para 33,5 m2/g na
CFB-AD e 86,9 m?/g na CFB-AC, representando aumentos de 3,2 vezes e 8,3 vezes,
respectivamente. O aumento na superficie especifica esta relacionado a remocéo do
K20, preservando a estrutura de poros da cinza (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013).
O tratamento com acido na CFB-AC promoveu a remocdo quase total do K20. No
entanto, na CFB-AD, a eliminagao nao foi completa, restando, ainda, um baixo teor
desse composto (3,0%). Portanto, isso explica a diferenca na superficie especifica
entre as duas cinzas tratadas. Um resultado semelhante foi encontrado ao comparar
os tratamentos de palha da cana de acglcar com lixiviacdo 4cida e com lavagem em
agua quente (Cordeiro, Vieira, Lopes, 2017). O quartzo, por sua vez, mostrou
superficie especifica significativamente mais baixa que as cinzas, devido a auséncia

de porosidade em suas particulas.
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Tabela 11 — Superficie especifica BET e volume de poros das diferentes adi¢cdes minerais.

Material Superficie especifica BET VoIl_Jme de poros com tamanhos
(m?/g) variando de 17 a 3000 A (cm?®/g)
CFB-IN 10,4 0,05
CFB-AD 33,5 0,16
CFB-AC 86,9 0,26
QTZ 0,95 -

Em concordéancia com os valores de superficie especifica BET, os resultados
indicaram que os tratamentos de lixiviagdo foram eficazes no aumento do volume de
poros das cinzas. Como esperado, a CFB-IN apresentou um volume de poros inferior
as demais cinzas. A maior porosidade foi obtida para CFB-AC, como consequéncia
da remocdo de K20 pela lixiviagdo acida (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013;
Cordeiro et al., 2020). A CFB-AD apresentou comportamento intermediario entre as
cinzas, uma vez que o K20 nao foi completamente eliminado durante o tratamento

guimico.

Dessa forma, foi possivel estabelecer uma correlacéo entre o teor de K20 das
cinzas e os respectivos dados de superficie especifica BET e volume de poros,
conforme mostra a Figura 53. Aparentemente, os dados seguem modelos poténcia,
em que a sucessiva diminui¢ao no teor de K20 promove aumentos cada vez maiores

na superficie especifica e no volume de poros das cinzas.
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Figura 53 — Correlacao entre o teor de K20 e a superficie especifica e entre o teor de K20 e o volume
de poros das cinzas.
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Esses resultados foram confirmados pelas isotermas de adsorcéo e dessorcao
de nitrogénio, mostradas na Figura 54, em que a CFB-IN apresentou o0 menor volume
de gas adsorvido, seguida da CFB-AD e da CFB-AC, respectivamente. E importante
notar que a CFB-AC apresentou uma inflexdo bem definida da curva em baixa presséo
relativa (ponto B no grafico), indicando a conclusdo da cobertura de monocamada e a
presenca de microporos. Esse ponto ndo foi bem distinto para as demais cinzas,
indicando que houve significativa sobreposicdo de monocamadas e menor volume de
microporos (Thommes et al., 2015). De acordo com o gréfico, é evidente que todas as
isotermas apresentaram o mesmo formato e receberam a classificagao tipo Il, com
histerese H3, de acordo com a IUPAC (Thommes et al., 2015). Essa classificacdo é
caracteristica de materiais macroporosos com presenca de microporos, e concorda
com resultados da literatura para outras cinzas agroindustriais (Vieira et al., 2020;
Cordeiro et al., 2020).
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Figura 54 — Isotermas de adsorcao-dessorcao de nitrogénio para as trés diferentes cinzas.

4.2.6 MORFOLOGIA DAS PARTICULAS

A analise morfolégica dos materiais, avaliada por microscopia eletrbnica de
varredura, revelou que as cinzas possuem caracteristica porosa, corroborando com
os resultados da adsorcdo de nitrogénio. As Figura 55a e Figura 55b mostram a

superficie porosa da CFB-AD e da CFB-AC, respectivamente, antes do processo de
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moagem. Apds a cominuicdo das particulas, o aspecto poroso foi mantido, como

mostram as Figura 55c¢ e Figura 55d.
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Figura 55 — Imagens de MEV com detalhes da porosidade da CFB-AD (a) e da CFB-AC (b) antes da
moagem e CFB-AD (c) e CFB-AC (d) apés a moagem.

As micrografias possibilitaram confirmar a presenca predominante de silica nas
cinzas. Como mostra a Figura 56, na superficie externa das cinzas, antes da moagem,
foi possivel observar estruturas silicosas, chamadas fitélitos, em formatos especificos
de halteres (destacados pelas setas verdes) e de sela de cavalo (destacados pelas
setas vermelhas), também reportados em um estudo de micrografia de cinzas de folha
de bambu realizado por Rosell6 et al. (2015). Vale ressaltar que, em relacdo a CFB-IN
(Figura 56a), essas estruturas foram de mais facil identificacdo para a CFB-AD (Figura
56b), devido a remocado das impurezas e aumento no teor de silica promovido pela
lixiviagao.

Na superficie interna da CFB-AD (Figura 56c¢) e da CFB-AC (Figura 56d), foi
constatada a presenca de células ricas em silica, chamadas de tricomas, dos tipos

espinhos (setas roxas) e filiformes (setas azuis), também encontradas em cinza de
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palha de milho (De Lima; Cordeiro, 2021) e outras cinzas de folha de bambu
(Motomura; Fuijii; Suzuki, 2006; Rosello et al., 2015). Os tricomas aparecem envoltos
por uma matriz 4spera de silica, assim como nos estudos de Rosell6 et al. (2015).
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Figura 56 — Estruturas silicosas (fit6litos) presentes na superficie externa das cinzas CFB-IN (a) e
CFB-AD (b); células de silica (tricomas) presentes na superficie interna da CFB-AD (c) e CFB-AC (d).
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A Figura 57a mostra, em detalhe, uma espécie de descamacdo na camada
externa da CFB-AD, enquanto a Figura 57b apresenta a secao transversal da cinza.
Essas imagens demonstraram que as cinzas apresentam uma camada intermediaria
entre as superficies externa e interna, caracterizada pela estrutura de poros bem

definida, semelhante ao encontrado para cinza de casca de arroz (Vieira et al., 2020).

Mesmo apds a quebra das cadeias de silica com a moagem, foi possivel
observar que os corpos silicosos isolados mantiveram seu formato caracteristico,
assim como também foi observado em um estudo prévio com cinza de folha de bambu
(Villar-Cocifia et al., 2011). Esse comportamento nao foi constatado por Moraes et al.

(2019), visto que nao foram identificados fitélitos de silica na amostra moida. A Figura
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58a mostra a CFB-AD ap6s a moagem e a Figura 58b detalha os fitélitos de silica

encontrados.
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Figura 57 — Detalhe da camada intermediaria das CFB-LAV, mostrando a estrutura porosa bem
definida das cinzas.
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Figura 58 — CFB-AD apés a moagem (a); detalhe das estruturas de silica preservadas mesmo apos a
moagem (b).
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O quartzo moido, por sua vez, cujas particulas estdo mostradas na Figura 59a,
apresentou superficie lisa, sem presenca de poros, e particulas angulares, conforme

detalhado na Figura 59b. Essas caracteristicas séo tipicas desse tipo de material e

justificam sua baixa superficie especifica (Cordeiro, 2006).
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Figura 59 — Quartzo apos a moagem (a); detalhe da morfologia das particulas do quartzo (b).

4.2.7 ATIVIDADE POZOLANICA

Os resultados de atividade pozolanica obtidos pelos trés métodos de ensaio

utilizados estao sumarizados na Tabela 12.

Tabela 12 — Resultados de atividade pozolanica das adi¢cdes minerais.

Material indice de Reatividade Chapelle modificado
desempenho (%) com cal (MPa) (mg/g)
CFB-IN 127 6,9+0,3 958
CFB-AD 126 79+0,1 1162
CFB-AC 128 6,8+0,7 1133
QTZ 70 - 38

Com relacdo as cinzas, 0 ensaio de indice de desempenho ndo mostrou
diferencas significativas de atividade pozolanica entre elas, que apresentaram valores
proximos, entre 126% e 128%, embora a CFB-AD e CFB-AC apresentem maior teor
de SiO:2 e superficie especifica superior a CFB-IN. Isso sugere que ha um excesso de
silica reativa em todas as argamassas, inclusive aquela produzida com CFB-IN. Uma
vez gque a silica presente nas cinzas é amorfa, é possivel que todo o hidroxido de
célcio disponivel nas argamassas tenha sido consumido ao se utilizar o teor de
substituicdo estabelecido em norma (25% em massa). Isso motivou a escolha de um
teor inferior (20%) para substituicdo em pastas e argamassas estudadas neste

trabalho.
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Um elevado indice de desempenho (140%) também foi obtido por Cordeiro et
al. (2020) para uma cinza de folha de bambu lixiviada com acido citrico, justificado
pelo alto teor de silica amorfa e a alta superficie especifica da cinza (199 m/q).
Dhinakaran e Chandana (2016), no entanto, calcularam o indice mecanico de acordo
com a ASTM C311 (ASTM, 2005) e obtiveram um valor reduzido (86%) para uma
cinza de folha de bambu produzida sem tratamento prévio e sem controle de
granulometria, o que indica a importancia da lixiviagdo e do procedimento de moagem

no aumento da reatividade das cinzas.

O teste de indice de atividade pozolanica com cal também n&o mostrou
diferencas significativas entre as trés cinzas de folhas de bambu. Nesse caso, as
argamassas fabricadas com CFB-IN e CFB-AC apresentaram valores de resisténcia
a compresséo de 6,9 e 6,8 MPa, respectivamente. Um ligeiro aumento foi obtido com
a CFB-AD, com resisténcia de 7,9 MPa. Esses valores foram préximos daqueles
encontrados por Kasanya, Thomas e Moffatt (2019) para uma cinza volante

pozolanica, utilizando a mesma metodologia.

Os resultados de reatividade pelo método de Chapelle modificado reforgcaram
a hipétese de haver excesso de silica nas cinzas de bambu avaliadas nos ensaios
mecanicos de atividade pozolanica. Ao contrario dos ensaios mecanicos, no teste de
Chapelle modificado ha saturacdo de cal. Assim, toda silica disponivel nas cinzas
pode participar das reacdes pozolanicas. A CFB-AD apresentou consumo de
1162 mg/g ligeiramente superior a CFB-AC, com 1133 mg/g, demostrando pouca
diferenca de reatividade entre as duas cinzas tratadas. Ambas se mostraram mais
reativas do que a CFB-IN, que apresentou consumo de 958 mg/g, indicando a eficacia
das duas formas de lixiviagdo no aumento da atividade pozolanica. Trabalhos
anteriores também observaram aumento na atividade pozolanica de cinzas lixiviadas
com &cido (Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013; De Lima; Cordeiro, 2021) e cinzas

lixiviadas com agua (Cordeiro; Vieira; Lopes, 2017; Xu et al., 2018).

Esses resultados demonstraram uma limitacdo do método normatizado de
determinacdo da atividade pozolanica por indice de desempenho. Para pozolanas
altamente reativas, o teor de substituicdo estabelecido em norma (25% em massa) €,
supostamente, excessivo, provocando o consumo de grande parte do hidroxido de
célcio disponivel. Dessa forma, o valor de resisténcia obtido no teste de compressao

nao indica a real reatividade do material, uma vez que, provavelmente, a silica
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presente em sua composi¢cao quimica ndo € completamente aproveitada nas reacdes

pozolanicas.

Os ensaios de atividade pozolanica confirmaram o caréater inerte do quartzo,
com indice de desempenho de apenas 70%, o que indicou um efeito de diluicdo
consideravel devido a substituicdo de 25% de cimento (Cordeiro; Kurtis, 2017). No
ensaio de Chapelle modificado, esse material apresentou um consumo insignificante
de 38 mg/g. Por outro lado, a alta atividade pozolanica das cinzas de folha de bambu
esta diretamente relacionada com sua alta superficie especifica (Cordeiro et al., 2011),
além da presenca de silica exclusivamente amorfa. E importante destacar que a
CFB-IN apresentou pozolanicidade satisfatéria nas trés metodologias distintas
utilizadas no trabalho e, a principio, poderia ser utilizada em sistemas cimenticios. No
entanto, os pré-tratamentos foram fundamentais para o ajuste da composi¢ao quimica
das cinzas CFB-AD e CFB-AC, tornando-as aptas para aplicacdo em matrizes
cimenticias sem os problemas eventuais que podem surgir pela presenca de teores
excessivos de K20 e SOz, como formagdo de compostos hidratados expansivos em
reacbes do tipo alcali-agregado e de formacdo de etringita tardia, por exemplo
(Lawrence, 1998).

4.3 ESTUDO EM PASTAS CIMENTICIAS
4.3.1 AVALIACAO DA HIDRATACAO POR CALORIMETRIA ISOTERMICA

Os resultados de taxa de calor, calculados em funcédo da massa de material
cimenticio, das pastas contendo 20% de adicdo mineral e da pasta ternaria (30% de
adicdo mineral), em relacdo a referéncia, estdo apresentados na Figura 60. Em todas
as pastas analisadas, foi observado que a hidratacdo seguiu 0s quatro estagios
caracteristicos (pré-inducéo, inducéo, aceleracédo e desaceleracdo). Entretanto, o tipo
de adicdo mineral influenciou significativamente a cinética de hidratacdo quanto a
duracéo e a intensidade méxima do calor registrado em cada estagio, bem como a
quantidade total de calor liberado. Vale mencionar que as misturas foram feitas fora
do calorimetro e, portanto, o primeiro pico exotérmico, na fase de pré-inducdo, néo

sera discutido neste trabalho.

Os gréficos nos detalhes i e ii ha Figura 60 possibilitam uma melhor visualizagcéo
do periodo de indugdo e do pico de taxa de calor associado a hidratagdo do CsS,
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respectivamente. Nas primeiras 6 h de hidratacdo (detalhe no grafico i), P-CFB-AD,
P-CFB-AC e P-TERN proporcionaram uma elevacéo na liberacéo de calor e um leve
retardo na inducdo em comparacdo a P-REF, justificados pelo alto consumo de
superplastificante nas pastas (Kong et al., 2016; De Lima; Cordeiro, 2021). Vale
ressaltar que, para P-TERN, esse efeito foi menos pronunciado do que para as demais
pastas contendo cinzas, uma vez que a adicdo de quartzo a mistura possibilitou a
utilizacdo de um teor menor de superplastificante em comparagcéo a P-CFB-AD e a
P-CFB-AC.
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Figura 60 — Curvas de fluxo de calor das pastas produzidas, relativas a massa de material cimenticio.

Os resultados de taxa de calor também mostraram que as cinzas provocaram
um efeito interessante de aceleracdo da hidratacdo, compensando o retardo inicial
causado pelos altos teores de aditivo superplastificante nas pastas. Como mostra o
gréfico de detalhe ii, o0 efeito de nucleacdo heterogénea na P-CFB-AD e na P-CFB-AC
foi responsavel pelo aumento das taxas de calor no periodo de aceleracao e pela
antecipacao da hidratagédo do CsS (Lothenbach; Scrivener; Hooton, 2011; Antoni et
al., 2012). O adiantamento do pico maximo de fluxo de calor da P-CFB-AD, em relacao
a P-REF, foi de 2 h. Esse efeito foi ainda mais pronunciado para P-CFB-AC, que
alcancou a liberacdo maxima de calor cerca de 3 h antes da P-REF. Esse
comportamento foi justificado pela maior superficie especifica da CFB-AC, fornecendo

mais area extra para atuar como sitios de nucleacao para deposicao de hidratos.
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A reducéo na liberacdo de calor observada na P-QTZ em relacdo a P-REF foi
causada pelo efeito de diluicdo, o que foi mostrado, também, em investigacdes
anteriores (Cordeiro; Kurtis, 2017; Barbosa; Cordeiro, 2021). Embora o efeito de
diluicdo para P-CFB-AD e P-CFB-AC seja 0 mesmo que para P-QTZ, ambas as cinzas
possuem alta superficie especifica, ao contrario do quartzo. Isso contribuiu para que
o efeito de nucleacdo fosse mais expressivo do que a diluicho do cimento ao
incorporar as cinzas, justificando a diferenca de comportamento entre as pastas
binarias contendo CFB e a P-QTZ.

Foi possivel estabelecer uma boa correlagdo linear (R2 = 0,95) entre a
superficie especifica das cinzas e do quartzo e o tempo necessario de hidratacao para
0 alcance do pico maximo de calor das trés pastas contendo as adicdes minerais,
como mostrado na Figura 61. Dessa forma, ficou evidente a influéncia da alta
superficie especifica das cinzas na aceleragdo da hidratagéao.
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Figura 61 — Correlacao entre o tempo de hidratacdo das pastas binarias até o alcance do pico
maximo de calor e a superficie especifica BET das adigbes minerais.

Por sua vez, quanto a liberagdo maxima de calor, a P-TERN apresentou
comportamento intermediario entre a P-CFB-AD e a P-QTZ, conforme esperado.
Embora a superficie extra proporcionada pela cinza nessa pasta seja idéntica a
P-CFB-AD e a P-CFB-AC (20% de cinza em todas as pastas), o efeito de diluicdo

provocado pela substituicdo adicional de 10% de cimento por um material inerte e de
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baixa superficie especifica na P-TERN foi responsavel pela diminuicdo do pico

maximo de calor a uma taxa menor do que para P-REF.

Ficou evidente a modificacdo na hidratacdo dos aluminatos causada pela
incorporacdo das cinzas de alta superficie especifica as pastas cimenticias.
Claramente, o pico relacionado a deplecdo do sulfato, caracterizado pelo ombro no
periodo de desaceleracdo, ocorreu mais cedo na P-CFB-AC, na P-CFB-AD e na
P-TERN em relacdo a P-REF. Esse efeito também foi observado em pesquisas
anteriores com substituicdo de cimento por cinza de casca de arroz (Cordeiro; Kurtis,
2017) e por metacaulim de alta superficie especifica (Antoni et al., 2012).

A curva de calor acumulado (Figura 62) evidencia a maior liberacéo de calor da
P-CFB-AD e da P-CFB-AC em relacédo a referéncia nas 72 h de hidratacdo, assim
como o menor calor acumulado liberado pela P-QTZ. Neste caso, P-TERN apresentou
liberagdo total de calor intermediaria entre P-CFB-AD e P-QTZ. A diluicdo mais
acentuada na pasta ternaria, provocada pela substituicio de um maior teor de
cimento, fez com que, em cerca de 26 h de hidratacdo, a quantidade de calor

acumulado da P-TERN fosse superado pela P-REF.
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Figura 62 — Curvas de calor acumulado das pastas, relativas a massa de material cimenticio.
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4.3.2 AVALIACAO DA HIDRATACAO POR RETRACAO QUIMICA

As curvas de retracdo quimica das pastas em funcdo da massa de material
cimenticio até 120 h de hidratacdo estdo apresentadas na Figura 63. Durante as
primeiras 44 h de ensaio, P-QTZ apresentou retracdo similar a P-REF (0,026 mL/qg).
Dessa forma, esse teste ndo possibilitou a identificagcdo do efeito de diluicéo
provocado pelas adicdes minerais nos primeiros dois dias. A partir desse tempo, a
curva de retracdo da P-QTZ se mantém ligeiramente abaixo da P-REF, indicando a

diminuigc&o na retragé@o da pasta devido a menor quantidade de cimento na mistura.
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Figura 63 — Curvas de retragédo quimica das diferentes pastas, relativas a massa de material
cimenticio.

Nas primeiras 25 h de hidratagdo, P-CFB-AD e P-CFB-AC tiveram retragao
similar entre si (0,027 mL/g) e superior a P-REF (0,021 mL/g). Uma vez que nas
primeiras horas de hidratac&o ainda ndo é possivel notar acdo pozolanica significativa
(Berodier; Scrivener, 2014), o aumento na retracdo das pastas contendo CFB foi
atribuido a nucleacdo heterogénea, dada a alta superficie especifica das cinzas
(Antoni et al., 2012; Cordeiro; Kurtis, 2017). No entanto, apds cerca de 25 h, aretracédo
da P-CFB-AD superou a observada para P-CFB-AC, embora essa ultima contenha
uma cinza de maior superficie especifica. Ao final das 120h de ensaio, a retracédo para
P-CFB-AC foi de 0,038 mL/g, enquanto a P-CFB-AD alcancou retragao de 0,041 mL/g.
Uma vez que a cinza CFB-AD foi a que apresentou maior atividade pozolanica, esse
resultado corrobora com a constatacao de Berodier e Scrivener (2014) de que, ap6s
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certo tempo, os efeitos quimicos comecam a influenciar significativamente na

hidratacéo.

Os resultados das pastas binarias contendo cinzas de folha de bambu sao
similares aos previamente observados em pastas com cinzas da casca de arroz
(Vayghan; Khaloo; Rajabipour, 2013; Cordeiro; Kurtis, 2017; Xu et al., 2018; Vieira et
al., 2020; Cordeiro et al., 2020) e do bagaco de cana-de-acucar (Cordeiro; Kurtis,
2017).

Neste ensaio, a P-TERN apresentou, novamente, comportamento intermediario
entre a P-CFB-AD e a P-QTZ. Ap6s 120h de ensaio, P-CFB-AD apresentou retracédo
17% superior a P-TERN e a queda de retracdo da P-QTZ em relacéo a P-TERN foi de
11%. Embora a diluicdo na P-TERN seja superior a observada na P-QTZ, o ganho na
retracdo em relacéo a essa pasta foi devido a nucleacdo promovida pela cinza de alta
superficie especifica, bem como pelos efeitos quimicos apds cerca de 1 dia de
hidratacdo. Vale ressaltar, ainda, que a P-TERN também teve retracdo superior a
P-REF, o que indica a viabilidade, do ponto de vista da hidratacéo, da producéo de
uma pasta ternaria com maior teor de substituicdo de cimento, utilizando o0 mesmo

teor de cinza e um percentual adicional de material inerte.

4.4 ESTUDO EM ARGAMASSAS

4.4.1 DESENVOLVIMENTO DA RESISTENCIA A COMPRESSAO

Os valores médios de resisténcia de todas as argamassas em todas as idades
de cura avaliadas estdo apresentados na Tabela 13. A Figura 64 permite comparar

esses valores para todas as argamassas produzidas nas trés idades de cura.

Todas as argamassas tiveram ganho de resisténcia significativo com o avanco
da idade. Em relacé&o a mistura de controle (A-REF), as argamassas contendo CFB,
em qualquer teor de substituicdo, apresentaram aumento significativo da resisténcia
a compressdo em todas as idades. As misturas com substituicdo de cimento por
quartzo, por sua vez, promoveram diminuicdo da resisténcia em todas as idades e em
ambos os teores, mostrando um claro efeito de diluicdo como consequéncia de haver

menos cimento na matriz cimenticia.
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Tabela 13 — Valores médios de resisténcia a compressao das argamassas em todas as idades
avaliadas.

Resisténcia a compressédo (MPa)

Argamassa 7 dias 28 dias 84 dias
A-REF 265+1,0 39,3%£1,5 445+1,0
A-CFB-AD10 355+14 470+1,1 52,6 +2,0
A-CFB-AD20 40,2 +£2,3 47,0+1,4 60,4+1,4
A-CFB-AC10 325+1,8 472 +17 58,9+ 3,7
A-CFB-AC20 404+14 51,4 +3,8 62,5+£3,5
A-QTZ10 243+15 345+17 40,1 +1,2
A-QTZ20 23,6 +0,3 30,4+1,7 38,0+1,6
A-TERN 37,0+1,0 50,7+1,3 59,5+43
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Figura 64 — Resisténcia a compressao das argamassas produzidas aos 7, 28 e 84 dias de cura.
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éncia a compressao

Resist

Para todas as argamassas avaliadas, com relacdo aos valores médios, o
aumento do teor de substituicdo de 10% para 20% provocou a intensificagdo dos
efeitos observados — maior aumento na resisténcia a compressao para as argamassas
contendo CFB e maior diminuicdo na resisténcia da argamassa contendo QTZ. No
entanto, para as argamassas com quartzo, as diferencas na resisténcia a compressao
entre A-QTZ10 e A-QTZ20 nao foram estatisticamente significativas aos 7 e aos 84

dias de cura.
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Ficou evidente que, aos 7 dias, A-CFB-AD10 e A-CFB-AC10 promoveram
aumento significativo na resisténcia em relacdo a referéncia, de 34% e 23%,
respectivamente, considerando os valores médios. Para A-CFB-AD20 e A-CFB-AC20,
esse aumento foi superior a 50%. Esses resultados vao de encontro ao consenso
comum de que adi¢cdes pozolanicas promovem diminuigdo na resisténcia em baixas
idades (Massazza, 1993). Essa afirmacdo ndo € valida para pozolanas altamente
reativas, como silica ativa e cinza de casca de arroz (De Sensale, 2010; Cordeiro et
al., 2018). Nesse caso, 0s resultados de resisténcia a compressao aos 7 dias
mostraram que o comportamento das cinzas de folha de bambu é comparavel ao de
outras pozolanas de alta reatividade. Resultados de ganho de resisténcia em baixas
idades também foram encontrados por De Lima e Cordeiro (2021) ao estudarem o
comportamento a compressao de argamassas com substituicdo de cimento por cinzas

da palha do milho lixiviada com &cido citrico.

Os ganhos nos valores médios resisténcia proporcionados pela adicdo das
cinzas em relacédo a argamassa de referéncia continuaram significativos ao longo dos
dias de cura. Aos 28 dias, A-CFB-AD10, A-CFB-AD20 e A-CFB-AC10 foram
estatisticamente semelhantes entre si, com um aumento de cerca de 20% na
resisténcia em relacdo a A-REF. Para A-CFB-AC20, o aumento foi de 31% em relagéo
a A-REF. Aos 84 dias, 0 aumento na resisténcia a compressao, ainda em relacdo a
A-REF, chegou a 41% para A-CFB-AC20. O menor aumento observado foi para
A-CFB-AD10, de 18%.

Também € interessante notar que a taxa de ganho de resisténcia das
argamassas A-CFB-AC10, A-CFB-AC20 e A-CFB-AD20 entre 28 e 84 dias foi superior
a taxa da A-REF. Esse resultado corroborou com as constatacdes obtidas nos testes
de hidratacdo de pastas, em que a nucleacéo heterogénea e o efeito pozolanico das
cinzas sé&o mais significativos que a diluicdo causada pela substituicdo de cimento. A
alta reatividade de ambas as cinzas foi comprovada, uma vez que o0 ganho de
resisténcia esta relacionado ao possivel aumento na producdo de C-S-H como
consequéncia das rea¢des pozolanicas (Rodier et al., 2019; De Lima; Cordeiro, 2021;
Xu et al., 2018).

Ganhos de resisténcia em relacdo a referéncia também foram alcancados em
uma pesquisa prévia conduzida com argamassas com substituicdo parcial de cimento

por cinza de folha de bambu (Rodier et al., 2019). Aos 28 dias, a resisténcia da
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argamassa com 20% de cinza foi 19% superior a referéncia. Os autores atribuiram

esse resultado a formacéo de C-S-H durante as rea¢des pozolanicas.

Por outro lado, apesar da diferenga entre os valores médios de resisténcia da
A-QTZ10 e da A-REF nao ter sido significativa aos 28 e 84 dias, a argamassa com
20% de quartzo (A-QTZ20) provocou diminuicdo expressiva da resisténcia a
compressao em relacdo a A-REF em todas as idades. Aos 84 dias, por exemplo, essa
reducdo foi de 15%. Dessa forma, um possivel efeito filer causado pela adicdo do
mineral inerte nado foi suficiente para compensar a queda de resisténcia a compressao
da argamassa com 20% a menos de cimento. Ficou evidente que a diluigdo do cimento
influenciou na resisténcia a compressao dessa argamassa. O desempenho das
argamassas com QTZ esta de acordo com o encontrado na calorimetria isotérmica,
em gue a pasta contendo quartzo libera menos calor na hidratacado do que as demais,
indicando menor formagéo de produtos hidratados.

Ao comparar as argamassas contendo CFB-AD ou CFB-AC com as
argamassas contendo quartzo, ficou evidente que os efeitos negativos promovidos
pelas adicdes minerais (visualizados isoladamente no comportamento da A-QTZ10 e
da A-QTZ20) foram compensados nas argamassas contendo CFB pela nucleacéo
heterogénea promovida pela alta superficie especifica das cinzas e pelos seus efeitos

pozolanicos, assim como constatado no estudo de hidratacdo de pastas.

As argamassas que apresentaram melhores resultados de resisténcia a
compressdo em todas as idades foram aquelas produzidas com CFB-AC.
Possivelmente, esse resultado esté relacionado ao maior teor de silica e a maior
superficie especifica da cinza que passou por lixiviacdo acida em relacédo a que foi
lixiviada com agua (Xu et al., 2018; De Lima; Cordeiro, 2021), contribuindo para a
ocorréncia das reacOes pozolanicas. No entanto, vale destacar o excelente
desempenho das argamassas contendo CFB-AD, muito superior a referéncia,
sobretudo com 20% de substituicdo. Resultados semelhantes de resisténcia foram
encontrados para pastas contendo cinzas da casca de arroz lixiviadas com agua (Xu
et al., 2018).

Os resultados obtidos motivaram a producdo de uma argamassa ternaria
(A-TERN), com 20% de CFB-AD, 10% de QTZ e 70% de cimento, considerando a
possibilidade de aumentar o teor de substituicdo de cimento, de forma que o prejuizo
provocado pela adicdo de um material inerte & mistura seja aceitavel, uma vez que a
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adicdo de 20% de CFB-AD promoveu aumentos consideraveis de resisténcia a

compressao em relacéo a referéncia.

O comportamento a compressdo da A-TERN foi positivamente surpreendente.
Ao comparar a A-TERN com a A-QTZ10, percebeu-se que a substituicéo adicional de
cimento por cinza na argamassa ternaria provocou aumentos de aproximadamente
50% na resisténcia média, com relacdo a A-QTZ10, em todas as idades. O efeito de
diluicdo mais acentuado na mistura ternaria provavelmente foi compensado pelo maior
empacotamento entre as particulas e pela atividade pozolanica da CFB-AD. Dessa
forma, foi possivel visualizar, em uma Unica argamassa, o efeito compensatoério da
cinza de folha de bambu altamente reativa diante dos efeitos negativos provocados

pela reducéo de 30% no teor de cimento.

A A-TERN apresentou valores de resisténcia a compressdo proximos as
demais misturas contendo 20% de CFB, sem diferenca significativa em relacado a
A-CFB-AD20 aos 84 dias. O incremento de 10% de quartzo na argamassa ternaria
nao provocou reducdo expressiva na resisténcia a compressado. Esses resultados
indicam que a substituicdo adicional de cimento por um material inerte, nesse caso,

nao teve grandes efeitos no desempenho da argamassa a compressao.

Com apenas 7 dias de cura, essa argamassa apresentou resisténcia a
compressao 40% superior a A-REF. Apods 84 dias, o bom desempenho da A-TERN foi

mantido, com aumento de 34% em relagéo a referéncia.

4.4.2 ABSORCAO DE AGUA

Os testes de absorcao de agua por imersao, cujos resultados apos 28 e 84 dias
estdo apresentados na Figura 65, possibilitaram um melhor entendimento do efeito da
substituicdo parcial de cimento pelas diferentes adicbes minerais na resisténcia a

compressao das argamassas.

Para todas as argamassas, com excec¢ao da A-TERN, a absor¢&o diminuiu com
0 avanco da idade, indicando o preenchimento dos espacos vazios pelos produtos
hidratados (GIVI et al., 2010). A-QTZ10 ndo apresentou diferencas significativas de
absorcdo em relacdo a A-REF aos 28 e aos 84 dias, indicando que, nesse caso, a
diminuicdo na formacdo de hidratos € compensada pelo preenchimento de vazios

proporcionado pela adicdo mineral. Por sua vez, a absorcédo da A-QTZ20 foi superior
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a A-REF em ambas as idades. Assim como foi observado nos resultados de
resisténcia a compressao, nesses casos, o possivel efeito filer causado pela adicao
mineral ndo foi suficiente para compensar o aumento na porosidade total da A-QTZ20
devido ao aumento da relacdo agua-cimento provocada pela substituicdo de cimento

por quartzo.
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Figura 65 — Absorcéo de agua por imersdo das argamassas aos 28 e 84 dias de cura.

Para a A-CFB-AC10, ndo houve diferenca significativa na absor¢cédo em relagcao
a A-REF em nenhuma das idades avaliadas. No entanto, para A-CFB-AD10,
A-CFB-AD20, A-CFB-AC20 e A-TERN houve diminuicdo da absor¢do em relagéo a
A-REF em ambas as idades, indicando um refinamento na estrutura de poros dessas
argamassas. Ao contrario do quartzo, como constatado pelas analises calorimétricas,
a adicao de cinza de folha de bambu na mistura no teor de 20% provocou aceleragao
na hidratacdo e o desenvolvimento de reag¢Bes pozolanicas, contribuindo para o
preenchimento dos vazios da matriz cimenticia e, consequentemente, diminuindo a

absorcao das argamassas.

Aos 28 dias, A-TERN foi estatisticamente semelhante a A-CFB-AD20 e
A-CFB-AC20, o que mostra que os possiveis efeitos negativos da substituicdo
adicional de 10% de cimento por um material inerte foram compensados pelo
preenchimento dos poros proporcionado pelo quartzo e pelas reacdes pozolanicas.
Ap6s 84 dias de cura, ndo houve diferencas significativas entre A-CFB-AD10 e
A-CFB-AC10 e entre A-CFB-AD20 e A-CFB-AC20, indicando que o tipo de cinza
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incorporado (CFB-AD ou CFB-AC) nao influenciou nos resultados de absorcéo total

de argamassas.

Os resultados de absor¢cdo de agua por capilaridade e de absortividade das
argamassas aos 84 dias, apresentados na Figura 66, estdo em acordo com o que foi
observado na absorcao por imersédo. Nesse ponto, vale ressaltar que, ao contrario da
absorcéo por imersédo, no ensaio de capilaridade, o mecanismo de absorcéo de agua

€ por succédo, caso em que 0s microporos exercem maior influéncia.

Todas as argamassas apresentaram o0 mesmo padrdo de avanco da
capilaridade no tempo (Figura 66a), com maiores taxas de aumento da absor¢ao nos

primeiros dias de ensaio e uma tendéncia a estabilizacdo apos os 5 primeiros dias.

Durante todo o ensaio, A-QTZ20 apresentou a maior absorcao capilar e a maior
absortividade (Figura 66b), seguida da A-QTZ10, ambas superiores a referéncia,
considerando os valores médios para cada argamassa. Esse comportamento foi
explicado pelo efeito de diluicdo provocado pela adicdo mineral. Provavelmente, as
argamassas contendo quartzo apresentam um maior quantitativo de poros capilares
em relacao a referéncia. No entanto, para as argamassas contendo cinzas, a diluicdo
do cimento foi compensada pelas reacdes pozolanicas, fazendo com que a

absortividade dessas misturas seja inferior a da A-REF.

Neste teste, o efeito de diminuicdo da porosidade foi mais pronunciado para as
argamassas contendo CFB-AD em relacdo aquelas com incorporacdo de CFB-AC,
sobretudo com 20% de substituicdo. Os menores valores de absortividade foram
obtidos pela A-CFB-AC20 (0,005 mm/s®®), A-TERN (0,004 mm/s®®) e A-CFB-AD20
(0,004 mm/s®%). Respectivamente, em relacdo a referéncia, esses valores
representaram reducdes de 53%, 60% e 63% na absortividade. As misturas contendo
10% de CFB apresentaram comportamento intermediario entre a A-REF e as
argamassas com 20% de substituicdo. A reducdo expressiva da absortividade nas
argamassas com CFB em relacdo a A-REF é um indicativo do refinamento da
estrutura de poros das argamassas provocado pelas cinzas pozolanicas. Resultados
similares de reducg&o na absortividade foram observados em concretos com cinza
volante e silica ativa por Leung et al. (2016). A mistura ternéria, novamente,
apresentou comportamento similar ao observado para A-CFB-AD20 durante todo o

periodo de ensaio, confirmando os resultados de absorcéo total das argamassas.
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Ao final dos 14 dias de ensaio, segundo o teste de médias de Duncan, ao nivel
de 5% de probabilidade, A-QTZ20 diferiu estatisticamente de todas as argamassas.
N&o houve diferenga significativa entre A-REF e A-QTZ10. Todas as argamassas
contendo CFB foram significativamente distintas da A-REF, formando um grupo
estatisticamente semelhante constituido por A-CFB-AD10, A-CFB-AD20, A-CFB-
AC20 e A-TERN.
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Figura 66 — Absorcéo de 4gua por capilaridade (a) e absortividade (b) das argamassas aos 84 dias de
cura.
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4.4.3 DURABILIDADE FRENTE AO ATAQUE ACIDO

A variacdo de pH da solucdo de ataque da A-REF ao longo do tempo de
exposicdo esta apresentada na Figura 67. Para todas as outras argamassas, a
variagdo seguiu 0 mesmo padrao, com dois pontos de queda brusca de pH
relacionados a troca de solu¢cdo quando o valor se aproximou do limite estabelecido

nesta pesquisa (pH igual a 2,0).
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Figura 67 — Variacao de pH da solucdo de imersdo da A-REF durante o periodo de ataque &cido

Conforme esperado, as trocas de solugéo acida foram feitas em dias diferentes
para cada mistura, conforme mostrado na Tabela 14, uma vez que o aumento no pH
das solucdes ao longo do tempo de exposi¢do ocorre devido a dissolucéo e lixiviagcao
dos compostos alcalinos suscetiveis ao ataque acido, sobretudo a portlandita (Nijland;
Larbi, 2010; Makhloufl et al., 2014). Os aumentos mais expressivos de pH em funcgéo
do tempo ocorreram nos primeiros dias de imersdo, devido a degradagcdo mais

acelerada da superficie.
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Tabela 14 — Dias de troca de solucdo para cada argamassa durante a exposicdo ao ataque acido.

Tempo de exposicdo ao
ataque acido (dias)

Argamassa 12 troca 23troca
A-REF 17 45
A-CFB-AD10 21 42
A-CFB-AD20 14 38
A-CFB-AC10 11 31
A-CFB-AC20 17 42
A-QTZ10 17 42
A-QTZ20 21 45

A Figura 68 apresenta as curvas de perda de massa média, em funcdo do
tempo, das argamassas submetidas ao ataque por solucdo de H2SOs4 (1,5% em
volume). Todas as argamassas apresentaram perda de massa continua ao longo do
tempo de exposi¢ao, ja observada desde o primeiro dia de imersdo. Até em torno de
10 dias, o nivel de degradacéao foi relativamente proximo para todas as argamassas,

com valores de perda de massa proximos.

No decorrer da exposicdo, as taxas de aumento de perda de massa para cada
argamassa foram influenciadas pelas trocas de solugdo acida, como € possivel
observar ao analisar os dias de troca apresentados na Tabela 14. As diminui¢des
bruscas de pH promovidas pelas trocas de solucdo provocaram aumentos mais

consideraveis de perda de massa em todos 0s corpos de prova, até a estabilizacéo.
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Figura 68 — Perda média de massa das argamassas durante o tempo de exposi¢cdo ao ataque acido.
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De forma geral, o acido sulfurico, quando em contato com materiais cimenticios,
consome o CH formado na matriz, resultando na precipitacdo de sulfato de célcio
(gesso). Esse material € expansivo e provoca a degradacédo do compdésito cimenticio
(Chen; Wang; Xie, 2013; Senhadji et al., 2014). Durante a ocorréncia do ataque por
solucdo acida, a camada de gesso formada € facilmente lixiviada e desprende-se da
superficie dos espécimes, resultando na perda de massa dos corpos de prova em

solucéo.

Ao incorporar materiais pozolanicos na matriz cimenticia, espera-se que ocorra
aumento da resisténcia do compdsito ao ataque acido, ja que a adigdo mineral provoca
diminuicdo da porosidade por efeito fisico (filer) e pozolanico, resultando na menor
penetracdo de solucdo acida (Senhadiji et al., 2014; Usman; Sam, 2017). Entretanto,
neste estudo, todas as argamassas contendo CFB obtiveram aumento na perda de
massa provocada pelo ataque acido, em relacao a referéncia. A Figura 69 mostra os
valores de perda de massa para cada argamassa ao final do periodo de ensaio. A
maior degradacéo foi obtida pela A-CFB-AD20, que alcancou cerca de 48% de perda
de massa ap0s os 56 dias de exposi¢cao, enquanto, no mesmo tempo, o valor para
A-REF foi de 36,5%.
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Figura 69 — Perda média de massa das argamassas ao final dos 56 dias de ataque &cido.

Esse resultado indica que, apesar do aumento na resisténcia a compressao e
da diminuicdo na absorcdo das argamassas provocados pelas cinzas, a conversao de
CH em C-S-H promovida pelas rea¢des pozolanicas possivelmente néo foi suficiente
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para melhorar a resisténcia das argamassas ao ataque por acido sulfurico. Resultados
semelhantes foram encontrados por outros pesquisadores ao substituir cimento por
silica ativa (Senhadji et al., 2014), cinza de casca de arroz (De Lima, 2019) e cinza de
bagaco de cana (De Siqueira; Cordeiro, 2022). Dessa forma, 0 mecanismo de ataque
por acido sulfurico a argamassas contendo MCS necessita de uma investigacao mais
profunda. Uma possivel causa para esse efeito pode estar associada ao tipo de
degradacéao ocorrido. Conforme comentado por De Lima (2019), na A-REF e, neste
caso, na A-QTZ10 e A-QTZ20, o principal produto disponivel para as reacdes de
degradacdo € a portlandita. No entanto, nas misturas com adicdo pozolanica,
principalmente para pozolanas altamente reativas, devido ao elevado consumo de CH,
a reserva alcalina é esgotada e, dessa forma, o principal hidrato constituinte da matriz
€ 0 C-S-H. Supde-se, portanto, que o ataque por &cido sulfirico seja mais severo

nesse composto, atuando em sua descalcificagao.

Essa hipotese pode ser parcialmente fundamentada pelos resultados de
atividade pozolanica pelo método do indice de desempenho, apresentados na secao
4.2.7, que mostraram que, devido ao excesso de silica reativa presente nas
argamassas com CFB, possivelmente, o CH foi completamente consumido. Ainda
assim, é fundamental que esse fenbmeno seja melhor investigado em trabalhos

futuros através de técnicas de quantificacdo de fases.

De acordo com os resultados do teste de médias de Duncan, todas as
argamassas diferiram estatisticamente da A-REF quanto a perda de massa ap6s 56
dias de exposicdo. Entretanto, n&o houve diferencas significativas entre as
argamassas A-CFB-AC10 e A-CFB-AC20. As argamassas A-CFB-AD10 e
A-CFB-AC20 também foram estatisticamente semelhantes, indicando que o teor e 0
tipo de cinza incorporado nao tiveram grande influéncia na resisténcia ao ataque
acido.

A argamassa contendo 20% de substituicdo por quartzo foi a mais resistente
ao ataque por acido sulfurico. Esse desempenho ndo pode ser atribuido ao
preenchimento de poros devido ao efeito filer, uma vez que a A-QTZ20 foi a
argamassa que apresentou maior absor¢do de agua aos 28 dias, quando o ataque foi
iniciado. Aparentemente, a menor formacgéo de hidratos devido ao efeito de diluicao

do cimento forneceu menos CH para as reacfes de atague, aumentando a resisténcia.

104



Entretanto, ao diminuir o teor de substituicdo para 10%, a perda de massa foi

aumentada, ficando, ao final do ensaio, significativamente maior que A-REF.

Os resultados de perda de massa ao fim do ataque estdo em acordo com o
aspecto fisico das argamassas ao final do ensaio, apresentados na Figura 70. Pelas
imagens, ficou evidente que todos os corpos de prova tiveram suas dimensdes
reduzidas. Também foi possivel perceber claramente que A-QTZ20 perdeu menos
massa que as demais argamassas. Visualmente, os corpos de prova contendo CFB,
de fato, obtiveram perdas de massa proximas entre si, ficando mais degradadas em
comparagao com A-REF e A-QTZ20.

105



10 mm

Figura 70 — Aspecto das argamassas antes e ap0s o ataque acido, respectivamente: A-REF (a) (b),
A-CFB-AD10 (c) (d), A-CFB-AD20 (e) (f), A-CFB-AC10 (g) (h), A-CFB-AC20 (i) (j), A-QTZ10 (k) () e
A-QTZ-20 (m) (n).
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Em todas as argamassas apos o ataque, foi possivel observar a presenca de
uma camada degradada aderida a superficie dos corpos de prova, conforme mostrado
na Figura 71. Estudos anteriores comprovam que essa camada € rica em sulfato de
célcio, produto oriundo das reacgdes entre o acido sulfurico e a portlandita (Senhad;ji et
al., 2014; De Siqueira; Cordeiro, 2022). A espessura média da camada degradada de

cada uma das argamassas esta apresentada na Tabela 15.

S mm S mm 5 mm

Figura 71 — Camada degradada aderida a superficie dos corpos de prova das argamassas A-REF (a),
A-CFB-AD10 (b), A-CFB-AD20 (c), A-CFB-AC10 (d), A-CFB-AD20 (e), A-QTZ10 (f), A-QTZ20 (g).

Tabela 15 — Espessura média da camada degradada aderida a superficie dos corpos de prova de
cada argamassa apos o ataque acido.

Argamassa Espessura média da camada degradada (mm)
A-REF 0,5+0,1
A-CFB-AD10 0,7+0,2
A-CFB-AD20 1,2+0,3
A-CFB-AC10 0,9+0,7
A-CFB-AC20 09+0,1
A-QTZ10 0,7+0,3
A-QTZ20 0,8+0,3

Observa-se que a A-REF foi a que apresentou camada degradada de menor
espessura, enquanto a mais espessa foi observada na A-CFB-AD20, que foi a mistura
mais atacada pela exposicdo a solucdo acida. As argamassas contendo adicbes

minerais mostraram uma preservacdo de sua camada degradada, que ndo se
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desprendeu dos corpos de prova durante o periodo de ataque. Para as argamassas
com CFB-AD, houve uma nitida diferenca na espessura de degradacao em funcéo do
teor de substituicdo. Também vale ressaltar os altos valores de desvio padrao obtidos
na medicdo da espessura média da camada degradada. Mesmo com a medicdo em
8 pontos distintos da secao transversal dos corpos de prova, houve grande
variabilidade nos valores medidos, pois o desprendimento da camada ocorreu de
forma irregular, como foi possivel perceber na Figura 71. A variacdo da espessura da
camada degradada estd associada ao mecanismo de ataque e demanda uma
pesquisa mais aprofundada para um melhor entendimento. Contudo, os resultados
sugerem um ataque predominantemente superficial nas misturas com as adicdes,
enguanto para a A-REF presume-se a formacdo de compostos expansivos no interior

do corpo de prova, o que provocaria o desprendimento da camada degradada.

A Figura 72 apresenta a comparacao entre a resisténcia a compressao aos 84
dias das argamassas que ndo foram submetidas ao ataque &cido e as que sofreram
ataque. Para o calculo da resisténcia dos corpos de prova apos o ataque, foi
considerada a area real de sua sec¢do transversal, levando em consideracdo a
degradacédo sofrida pelas argamassas. Observa-se que, com excecao da A-REF,
houve reducdo da resisténcia em todas as argamassas com 0 ataque devido a
deterioracéo dos corpos de prova pelo acido sulfarico (Siad et al., 2010; Usman; Sam,
2017; De Siqueira; Cordeiro, 2022). A manutencao da resisténcia da A-REF atacada
pode ser explicada pela menor secao transversal dessa argamassa, uma vez que boa
parte da superficie degradada desprendeu-se dos corpos de prova, resultando em
uma fina camada aderida, como ja apresentado na Tabela 15. Nesse caso, fica claro
gue a camada degradada exerceu menor influéncia sobre o resultado de resisténcia
para a A-REF.

Embora tenha sido a argamassa que sofreu menor variagdo de massa durante
0 ataque acido, A-QTZ20 foi a que apresentou maior perda percentual de resisténcia,
de 52% em relacdo aos valores meédios, diferente estatisticamente de todas as
argamassas. Um resultado semelhante foi encontrado por Lara e Cordeiro (2019) para
argamassas contendo substituicdo de cimento por quartzo. Novamente, esse
resultado esta relacionado a formacao da camada degradada aderida aos corpos de
prova, que apresentou espessura consideravel para essa argamassa, conforme a

Tabela 15. Para A-CFB-AD20, a argamassa que apresentou maior perda de massa e,
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também, camada degradada de maior espessura, a perda na resisténcia média foi de

39%, confirmando a influéncia negativa da camada degradada na resisténcia.
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Figura 72 — Resisténcia a compresséo aos 84 dias das argamassas expostas ou ndo ao ataque acido,
considerando sua area real.

Ao final do ataque, os valores de resisténcia residual das argamassas A-REF,
A-CFB-AD10, A-CFB-AC10 e A-CFB-AC20 foram estatisticamente semelhantes de
acordo com o teste de médias de Duncan. Isso indica que, embora as argamassas
contendo cinzas tenham apresentado menor resisténcia ao ataque acido, ao final do
periodo de exposicdo, ndo houve diferenca entre essas misturas e a referéncia, uma
vez que a resisténcia a compressao das argamassas com adi¢ao pozolanica antes do

ataque foi muito superior & mistura de controle.

Para avaliar a variacdo da resisténcia a compressao com 0 ataque, outra
analise foi feita, comparando os resultados de resisténcia a compressao dos corpos
de prova antes do ataque (28 dias) e aqueles submetidos ao ataque considerando sua
area original (area dos corpos de prova aos 28 dias, antes de serem submetidos ao
ataque). Essa analise permite observar o efeito da perda de secdo integra das
argamassas em sua resisténcia a compressdo, desconsiderando a camada
degradada. Em termos praticos, essa € a avaliacdo mais importante, pois simula o
gue ocorre em um ambiente de servi¢o, quando h& perda de integridade do material

cimenticio pelo contato com o ambiente agressivo, em dutos de esgoto, por exemplo.

109



Os resultados dessa analise estdo apresentados na Figura 73. A Tabela 16 mostra a

variacdo percentual de cada uma das argamassas nesse caso.
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Figura 73 — Resisténcia & compressédo aos das argamassas antes e apds o ataque acido,
considerando sua area original.

Tabela 16 — Variacao percentual da resisténcia a compressao das argamassas com o ataque acido.

Variacdo percentual da resisténcia das

Argamassa argamassas antes e ap6s o ataque (%)
A-REF -19,4
A-CFB-AD10 -36,3
A-CFB-AD20 -46,7
A-CFB-AC10 -34,8
A-CFB-AC20 -41,9
A-QTZ10 -394
A-QTZ20 -44.4

Com relacéo a resisténcia a compressao final das argamassas calculada em
funcdo de sua area original (apds o atague), entre as misturas contendo CFB, apenas
A-CFB-AD20 diferiu estatisticamente da A-REF. Embora os resultados de perda de
massa tenham mostrado maiores perdas em relacéo a referéncia para as argamassas
com adicdo pozolanica, novamente, A-CFB-AD10, A-CFB-AC10 e A-CFB-AC20
apresentaram resisténcia final semelhante a A-REF, o que foi possibilitado pela

resisténcia inicial superior das argamassas com CFB (antes do ataque).

Foi possivel observar que, para as argamassas contendo CFB, os resultados

de perda de resisténcia considerando a area original dos corpos de prova estao
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relacionados aos resultados de perda de massa no ataque acido. A maior variacao
percentual de resisténcia foi obtida pela A-CFB-AD20 (-46,7%), que foi a argamassa
gue apresentou maior perda de massa ao final do ataque. No entanto, ndo foi possivel
estabelecer essa correlagdo para as argamassas com adicdo de quartzo. A
argamassa que obteve menor variagdo de massa ao final do ataque, A-QTZ20,
apresentou uma perda de resisténcia elevada (-44,4%). Vale ressaltar que a perda de
massa esta relacionada a degradacdo superficial dos corpos de prova e ao
desprendimento da camada degradada. A argamassa A-QTZ20 foi a que apresentou
maior absorcao de agua aos 28 dias (idade em que o ataque foi iniciado). Embora sua
degradacdo na superficie ndo tenha sido tdo pronunciada, é possivel que, devido a
sua elevada absorcéo, o acido tenha penetrado nos corpos de prova, provocando
deterioracdo consideravel em seu interior, o que pode ter contribuido para a perda de
resisténcia dessa argamassa. Ao excluir as argamassas A-QTZ10 e A-QTZ20, foi
possivel obter uma boa correlagcdo entre a variacdo percentual da resisténcia a
compressao e a perda de massa das argamassas ao final do ataque, como mostra a

Figura 74.
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Figura 74 — Correlacéo entre as perdas de massa e de resisténcia a compressao ao final do ataque
das argamassas contendo CFB e da referéncia.

A Figura 75 mostra os resultados de absor¢ao total de agua por imerséao das
argamassas aos 84 dias, comparando as que ndo passaram pelo ataque acido com

aguelas atacadas. Ao contrario do que se esperava com base em trabalhos anteriores
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(De Lima, 2019; Almeida, 2020; De Siqueira; Cordeiro, 2022), o atague ndo provocou
aumento da absorcdo em todas as argamassas. Houve reducédo da absorcdo na

A-REF e na A-QTZ10, bem como uma manutencao desse valor na A-CFB-AD10.
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Figura 75 — Absorcéo de agua por imersao aos 84 dias das argamassas expostas ou nao ao ataque
acido.

Ao avaliar os resultados apenas das argamassas que foram atacadas, néo
foram observadas diferengas significativas nos valores de absorcédo de A-CFB-AD20
e A-QTZ10. As demais argamassas apresentaram absorcao significativamente maior
gue a da A-REF. Entre todas as misturas, A-QTZ-20 exibiu o maior valor de absorcéo
total. Embora essa argamassa tenha apresentado a menor perda de massa durante o
ataque, sua camada degradada ficou aderida a superficie e, por ser porosa, provocou

aumento na absorcéo dos corpos de prova.

Os maiores aumentos de absorcdo em relacdo as argamassas nao atacadas
foram observados nas misturas A-CFB-AD20 (18%) e A-CFB-AC20 (20%). Essas
misturam continham o mais alto teor de cinza e foram as mais afetadas pelo acido
guanto a perda de massa. Provavelmente, o ataque &cido provocou alteracbes na
estrutura de poros dessas argamassas. Resultado semelhante a esse foi encontrado
por De Siqueira e Cordeiro (2022) para argamassas produzidas com cimento
composto com cinza de bagaco de cana de aglcar e por De Lima (2019) para uma
argamassa produzida com 30% de substituicdo de cimento por cinza de folha de milho

lixiviada com acido citrico. O ataque por acido sulfurico atua na descalcificacao do C-
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S-H, gerando maior porosidade e, portanto, provocando maiores variacbes na

absorcéo dos corpos de prova (De Lima, 2019).

Os resultados de absortividade dos corpos de prova atacados, calculados apos
6h de contato com a agua durante o ensaio de absorcdo por capilaridade, estéo
apresentados na Tabela 17. Percebe-se, neste caso, que nas primeiras horas de
absorcéao por capilaridade, as argamassas A-REF, A-CFB-AC10, A-QTZ10 e A-QTZ20
apresentaram comportamento similar, com valores de absortividade muito préximos e
mais elevados do que um outro grupo, formado por A-CFB-AD10, A-CFB-AD20 e
A-CFB-AC20. Entretanto, no decorrer do ensaio, foi possivel notar diferencas entre as
argamassas quanto a capilaridade, como mostram as curvas de absorcao capilar

apresentadas na Figura 76.

Tabela 17 — Absortividade das argamassas submetidas ao ataque por acido sulfarico por 56 dias.

Argamassa Absortividade (mm/s®®)
A-REF 0,0121
A-CFB-AD10 0,0089
A-CFB-AD20 0,0082
A-CFB-AC10 0,0118
A-CFB-AC20 0,0088
A-QTZ10 0,0119
A-QTZ20 0,0128

As misturas atacadas seguiram o mesmo padréo de absorcédo por capilaridade
gue as que nao foram submetidas ao ataque (apresentadas na Figura 66). As
argamassas com quartzo continuaram com maior absorcéo capilar que a referéncia,
enquanto a capilaridade das argamassas contendo cinzas ficou menor do que a
A-REF. Entretanto, a diferenca de capilaridade entre a referéncia e as misturas com
CFB foi menor para os corpos de prova atacados. Isto €, o ataque acido promoveu um
maior incremento de absorcdo nas argamassas contendo cinzas, especialmente
CFB-AD.
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Figura 76 — Absorcao de 4gua por capilaridade das argamassas ap0s 56 dias de ataque por &cido
sulfdrico.

Esse comportamento também ficou visivel na Figura 77, que apresenta 0s
resultados finais (apds 14 dias de ensaio) de absorcéo por capilaridade das misturas
atacadas e ndo atacadas. Avaliando os resultados entre as argamassas atacadas,
nao foram encontradas diferencas significativas, de acordo com o teste de Duncan,
entre A-REF, A-CFB-AC10 e A-CFB-AC20. Esse bloco diferiu significativamente do
grupo formado por A-CFB-AC10 e A-CFB-AD20. A maior capilaridade foi alcancada

pela A-QTZ20, assim como na absor¢ao por imersao.

No entanto, ao contrario dos resultados de absorgéo por imersao, neste ensaio,
todas as argamassas atacadas apresentaram aumento na absorcéo por capilaridade
em relacdo as ndo atacadas. A Tabela 18 apresenta a variacdo na capilaridade das
argamassas com o0 ataque acido. Os maiores aumentos foram obtidos pelas
argamassas com CFB, sobretudo aquelas com 20% de substituicdo, cujas
capilaridades mais do que dobraram em relacdo as misturas ndo atacadas. Para a
A-CFB-AD20, o aumento foi de 116%, enquanto para A-CFB-AC20, foi de 105%. Vale
ressaltar que essas foram as argamassas que perderam mais massa durante o ataque
acido. Possivelmente, o ataque acido provocou aumento no volume de microporos
das argamassas, contribuindo para o incremento de poros capilares. O menor
aumento na absorc¢éo por capilaridade foi o da A-QTZ20 (1,7%), a argamassa que foi
menos afetada na perda de massa. E provavel que, durante o ataque Acido, essa

mistura tenha sofrido apenas alteracdes de macroporos, 0 que justifica a diferenca
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nos resultados de absorcdo por imersdo e absorcdo por capilaridade para essa
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Figura 77 — Absorcéo capilar aos 84 dias das argamassas expostas ou nao ao ataque acido.
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Tabela 18 — Variacdo percentual da capilaridade das argamassas com o ataque &cido.

Variacdo percentual da capilaridade das

Argamassa argamassas antes e ap0s o ataque (%)
A-REF 9,7
A-CFB-AD10 63,1
A-CFB-AD20 115,9
A-CFB-AC10 55,6
A-CFB-AC20 104,9
A-QTZ10 10,6
A-QTZ20 1,7

Embora néo tenha sido possivel estabelecer uma correlagdo linear entre o
aumento da absorcgao capilar e a perda de massa das argamassas, de forma geral, os
maiores aumentos foram obtidos pelas misturas com maior perda de massa, enquanto
as argamassas menos afetadas pelo ataque acido quanto a perda de massa foram as

gue tiveram menores aumentos de capilaridade.

De forma geral, a incorporacdo de cinzas de folha de bambu, embora tenha

provocado aumento da resisténcia a compressao e diminuicdo da absorcao de agua

115



de argamassas, nao foi eficiente para promover uma resisténcia satisfatoria ao ataque
acido, provocando maiores perdas de massa e maiores variagdes de resisténcia a
compresséo e de absor¢ao frente a exposicao ao acido sulfdrico. Possivelmente, esse
resultado foi influenciado pela alta reatividade da cinza, que provocou o esgotamento
da reserva alcalina das argamassas, tornando-as suscetiveis a um ataque mais

severo pelo acido sulfdrico devido a degradacéao do C-S-H.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

5.1 CONCLUSOES

Com base nos objetivos propostos e nos resultados experimentais obtidos

neste estudo, foi possivel tomar as seguintes conclusées:

Através dos procedimentos de lixiviagdo, queima conjugada e moagem
ultrafina, foi possivel produzir cinzas de folha de bambu de baixa contaminacao
(teor de K20 maior que 3,0% e perda ao fogo inferior a 3,0%), ricas em silica
(teor superior a 87,0%) e de alta reatividade (consumo de hidréxido de célcio
no ensaio de Chapelle modificado maior que 1100 mg/qg);

N&o houve diferencas expressivas entre a CFB-AD e a CFB-AC quanto a
caracterizacdo. Ambas as cinzas apresentaram composicfes quimica e
mineralégica similares, alta superficie especifica e elevada reatividade,
tornando-as aptas para aplicagdo em materiais cimenticios. Dessa forma, o
procedimento de lixiviagdo com agua a temperatura ambiente foi eficaz na
producdo de cinzas com caracteristicas semelhantes aquelas lixiviadas com
acido citrico;

A comparacédo do comportamento de pastas e argamassas com adicao mineral
inerte com aquelas produzidas com aditivos pozolanicos permitiu dissociar o
efeito de diluicdo provocado pelas adicdes e, dessa forma, perceber mais
claramente a agdo quimica e a nucleagcdo heterogénea provocadas pelas
cinzas. O efeito fisico de filer ndo pdde ser bem definido a partir dos resultados
encontrados;

A incorporacao das CFBs provocou modificacdo na consisténcia das pastas
devido a alta superficie especifica das cinzas. Esse efeito pode ser visualizado
ao observar os altos teores de superplastificante exigidos pelas pastas
contendo CFB para manter a mesma consisténcia da P-REF. Por isso, nao foi
possivel incorporar as cinzas em teores acima de 20% sem provocar a
segregacao da mistura devido aos teores muito altos de superplastificante que
seriam necesséarios. Por outro lado, o quartzo, devido a sua superficie
especifica baixa, melhorou a trabalhabilidade da mistura, sendo necessario um

teor de superplastificante inferior a pasta de referéncia;
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As cinzas de folha de bambu de alta superficie especifica provocaram
modificacdes na cinética de hidratacdo de pastas, com aceleracdo apesar dos
altos teores de superplastificante utilizados, além de aumento no calor liberado
e maior retracdo quimica, indicando um pronunciado efeito de nucleagéo
heterogénea, suficiente para compensar a diluicdo provocada pela substituicdo
de cimento;
As argamassas contendo cinzas de folha de bambu apresentaram aumento
significativo da resisténcia a compressdo em comparacdo com a argamassa de
controle, mesmo em baixa idade de cura. Para A-CFB-AD20 e A-CFB-AC20, o
aumento da resisténcia com relacdo a A-REF foi de 50% aos 7 dias,
comprovando a alta reatividade das cinzas em idades iniciais. Devido ao
refinamento da estrutura de poros causada pela maior formacao de hidratos, a
absorcéo de adgua das argamassas foi reduzida com a adicéo de cinzas de folha
de bambu, em relagéo a referéncia. Para A-CFB-AD20, essa redugéao foi 17%
aos 84 dias. Tanto na resisténcia a compressao quanto na absorcdo de agua
das argamassas, melhores resultados foram encontrados para teores de
substituicdo de 20%, o0 que € positivo para reduzir o consumo de cimento.
Nesse sentido, a producdo de uma mistura ternaria com substituicdo de 30%
de cimento — 20% de cinza e 10% de quartzo — se apresentou como uma
alternativa viavel para reduzir ainda mais o consumo de cimento sem prejuizos
as propriedades das argamassas. Pelo contrario, a adicdo de quartzo pouco
influenciou nos resultados, fazendo com que a P-TERN apresentasse
resultados préximos a P-CFB-AD20;
Quanto a durabilidade, a incorporacdo das CFB nao foi suficiente para
aumentar a resisténcia das argamassas ao ataque por acido sulfarico, uma vez
que as misturas contendo cinzas foram as que apresentaram maior perda de
massa (entre 44 e 48%, contra 37% na A-REF) e maiores variacdes de
resisténcia a compresséao e de absorcao ao final do tempo de exposicao. Vale
ressaltar que esse comportamento, provavelmente, esta relacionado a alta
reatividade das cinzas, que contribui para o esgotamento de CH nas
argamassas, fazendo com que o ataque acido, supostamente, ocorra de forma
mais severa no C-S-H;
Os efeitos provocados pela adicdo das cinzas nas pastas cimenticias e nas
argamassas, quanto as propriedades avaliadas, foram similares para CFB-AD
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e para CFB-AC. Esses resultados validam o procedimento de lixiviagdo com
agua a temperatura ambiente para a adequacdo da composicdo quimica e
aumento da reatividade da cinza da folha de bambu, possibilitando um
procedimento mais limpo e menos dispendioso, eliminando a necessidade de

utilizacdo de um acido.

5.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Embora este trabalho tenha realizado diversas analises a respeito das
propriedades de pastas e argamassas contendo cinzas de folha de bambu como
material cimenticio suplementar, algumas discussdes ainda podem ser
complementadas com novos resultados, a fim de ampliar os conhecimentos acerca do
assunto, tdo pertinente no cenario mundial atual. Dessa forma, sugere-se 0s seguintes

tépicos para trabalhos futuros:

e Avaliar a microestrutura das argamassas produzidas através de ensaio de
porosimetria a fim de verificar possiveis diferencas estruturais causadas pela
incorporagdo de cinzas a mistura;

e Investigar a natureza das fases formadas, tanto nas reacdes de hidratacdo em
pastas quanto nos produtos precipitados durante o ataque acido, de forma
gualitativa e quantitativa, por meio de microscopia eletrénica de varredura,
difratometria de raios X, andlises térmicas e ressonancia magnética nuclear;

e Estudar o efeito da incorporacao das cinzas na reologia de pastas cimenticias;

e Avaliar outros parametros de durabilidade dos sistemas cimenticios, tais como
resisténcia ao ataque por sulfatos, carbonatacdo acelerada e reacgles
alcali-silica, inclusive em argamassas com incorporagdo da CFB-IN, a fim de
verificar os possiveis problemas causados pelo alto teor de potassio presente
nessa cinza,

¢ Investigar de forma aprofundada o mecanismo de acdo do acido sulfarico no
ataque a argamassas contendo cinzas pozolanicas altamente reativas;

e Estudar a microestrutura da camada degradada formada na superficie das
argamassas durante a exposicdo ao ataque acido, a fim de entender os efeitos
provocados nas propriedades fisicas do material cimenticio, sobretudo quanto
ao aumento da porosidade;
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Estudar a incorporacao da cinza de folha de bambu em concretos, avaliando
suas propriedades tanto no estado fresco como no estado endurecido;
Estudar outros teores de substituicdo de cimento pela combinacao de cinza de
folna de bambu e quartzo, nas propriedades das pastas e argamassas, e
expandir a investigacdo para os parametros de durabilidade, partindo da
hipétese de que a mistura ternaria possa apresentar um melhor comportamento
frente ao ataque &cido;

Realizar um estudo de viabilidade econbmica e energética do sistema de
producdo da cinza de folha de bambu adotado nesta pesquisa, bem como
realizar a andlise do ciclo de vida de sistemas cimenticios com cinza de bambu,
a fim de verificar a viabilidade de sua utilizacdo sob o ponto de vista da captura

e armazenamento de COa.
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ANEXO A — ANALISE ESTATISTICA

A analise de variancia (ANOVA) permite a comparacdo simultanea das médias
de diversos grupos de dados, chamados de tratamentos, a fim de verificar se existe
diferencas significativas entre eles. Entretanto, caso a diferenca seja constatada, a
ANOVA néo permite a identificacéo de quais grupos diferem entre si, sendo, portanto,
um teste global. Dessa forma, uma andlise post hoc foi realizada, o teste de médias
de Duncan, que identifica diferencas entre pares de médias e, baseando-se em uma

diferenca minima significativa, indica quais pares diferem entre si.

As analises foram realizadas considerando como tratamentos as argamassas
produzidas. As variaveis dependentes foram as propriedades das argamassas
avaliadas em cada ensaio. O quadro de ANOVA e a matriz de comparacéo de médias
para cada uma das andlises serdo apresentados neste anexo. Os valores indicados
em vermelho nos quadros de ANOVA indicam que houve diferenca significativa entre
os tratamentos para o nivel de significancia de 5%. Nas tabelas de comparacéo de
médias, os tratamentos estatisticamente semelhantes recebem a mesma letra,

indicando um grupo homogéneo.

A.1 RESISTENCIA A COMPRESSAO

Essa analise avaliou as diferencas entre as 8 argamassas aos 7, 28 e 84 dias,
considerando 6 repeticOes para cada mistura. Os quadros de ANOVA e as matrizes
de grupos homogéneos para as diferentes idades estdo apresentados nas Tabelas
A.laA.6.

Tabela A.1 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia a compresséo aos 7 dias. SQ:
soma de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado de F;
Frab: valor tabelado de F.

Fonte de

Variacao SQ GL QM Fealc Fab
Tratamento  1975,92 7 282,27 134,92 2,25
Residuo 83,69 40 2,09
Total 2059,61 47
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Tabela A.2 — Comparacao de médias de resisténcia a compresséo aos 7 dias pelo teste de Duncan.

Argamassa Média (MPa)  Significancia
A-CFB-AC20 40,4 a
A-CFB-AD20 40,2 a

A-TERN 37,0 b
A-CFB-AD10 35,5 b
A-CFB-AC10 32,5

A-REF 26,8
A-QTZ10 24,3 c
A-QTZ20 23,6 c

Tabela A.3 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia a compressao aos 28 dias. SQ:
soma de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcac: valor calculado de F;
Frap: valor tabelado de F.

\F/gﬂtaeggg sSQ GL QMm Fealc Fuab
Tratamento  2662,13 7 380,30 53,08 2,25
Residuo 286,58 40 7,16
Total 2948,72 47

Tabela A.4 — Comparacao de médias de resisténcia a compresséo aos 28 dias pelo teste de Duncan.

Argamassa Média (MPa)  Significancia
A-CFB-AC20 51,4 a
A-TERN 50,7 a
A-CFB-AC10 47,2 b
A-CFB-AD20 47,0 b
A-CFB-AD10 47,0 b
A-REF 37,2 c
A-QTZ10 34,5 c
A-QTZ20 30,4

Tabela A.5 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia & compressédo aos 84 dias. SQ:
soma de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcar: valor calculado de F;
Frab: valor tabelado de F.

\F/g:‘lfggg sQ GL QM Fealc Fea
Tratamento  3708,29 7 529,76 38,08 2,25
Residuo 556,52 40 13,92
Total 4264,81 47
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Tabela A.6 — Comparacao de médias de resisténcia a compresséo aos 84 dias pelo teste de Duncan.

Argamassa Média (MPa) Significancia
A-CFB-AC20 60,7 a
A-CFB-AD20 60,4 a
A-TERN 59,5 a
A-CFB-AC10 56,7 a b
A-CFB-AD10 52,6 b
A-REF 444 (o]
A-QTZ10 40,1 c d
A-QTZ20 38,0 d

A.2 ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO

Essa andlise avaliou os resultados de absorcéo total aos 28 e 84 dias das 8
argamassas, com 3 repeticdes para cada argamassa em cada ensaio. Os quadros de
ANOVA e as matrizes de grupos homogéneos para as diferentes idades estéo

apresentados nas Tabelas A.7 a A.10.

Tabela A.7 — Quadro de ANOVA para os resultados de absorgéo por imerséo aos 28 dias. SQ: soma
de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado de F; Fap: valor
tabelado de F.

Fonte de

Variagao SQ GL QM I:calc Ftab
Tratamento 9,79 7 1,40 42,05 2,66
Residuo 0,53 16 0,03
Total 10,32 23

Tabela A.8 — Comparacédo de médias de absorcdo por imerséo aos 28 dias pelo teste de Duncan.

Argamassa Média (%) Significancia
A-QTZ20 8,39
A-QTZ10 7,83
A-CFB-AC10 7,82 a
A-REF 7,76 a
A-CFB-AD10 7,34
A-CFB-AD20 6,67 b
A-CFB-AC20 6,61 b
A-TERN 6,59 b
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Tabela A.9 — Quadro de ANOVA para os resultados de absorc¢do por imerséo aos 84 dias. SQ: soma
de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado de F; Fab: valor
tabelado de F.

Fonte de

Varia(;éo SQ GL QM Fcalc Ftab
Tratamento 7,34 7 1,05 61,89 2,66
Residuo 0,27 16 0,02
Total 7,62 23

Tabela A.10 — Comparacao de médias de absorcdo por imerséo aos 84 dias pelo teste de Duncan.

Argamassa Média (%) Significancia

A-QTZ20 7,84

A-QTZ10 7,58

A-REF 7,42 a b
A-CFB-AC10 7,20 b
A-CFB-AD10 7,10

A-TERN 6,87
A-CFB-AC20 6,27 d
A-CFB-AD20 6,19 d

A.3 ABSORCAO DE AGUA POR CAPILARIDADE

A absorgéao por capilaridade das 8 argamassas foi avaliada aos 84 dias, com 3
repeticbes. O quadro de ANOVA e a matriz de grupos homogéneos para essa

propriedade estdo apresentados nas Tabelas A.11 e A.12.

Tabela A.11 — Quadro de ANOVA para os resultados de absorcdo por capilaridade aos 84 dias. SQ:
soma de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcac: valor calculado de F;
Frab: valor tabelado de F.

\F/g:‘lfggg sQ GL QM Fealc Fea
Tratamento 0,68 7 0,10 109,46 2,66
Residuo 0,01 16 0,00
Total 0,69 23
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Tabela A.12 — Comparacado de médias de absorcdo por capilaridade aos 84 dias pelo teste de

Duncan.

Argamassa

Média (mm) Significancia

A-QTZ20
A-QTZ10
A-REF
A-CFB-AC10
A-CFB-AC20
A-CFB-AD10
A-CFB-AD20
A-TERN

6,96
5,51
5,01
3,19 b
2,66 b
2,55
2,21
2,20

O O o o

A.4 ATAQUE ACIDO

Os resultados de todas as medicGes de resisténcia das 7 argamassas ao

ataque acido (perda de massa, resisténcia a compressao, absor¢cao por imerséo e

absorcéao por capilaridade) foram avaliados estatisticamente.

A.4.1 PERDA DE MASSA

A perda de massa das argamassas foi avaliada ap6s 56 dias de ataque acido,

utilizando 6 repeticdes para cada grupo. O quadro de ANOVA e a matriz de grupos

homogéneos estdo apresentados nas Tabelas A.13 e A.14.

Tabela A.13 — Quadro de ANOVA para os resultados de perda de massa apds 56 dias de ataque
acido. SQ: soma de quadrados; GL: graus de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado
de F; Fwb: valor tabelado de F.

\F/zgtaeggg SQ GL QMm Fealc Fab
Tratamento  3057,65 6 509,61 326,41 2,38
Residuo 54,64 35 1,56
Total 3112,29 41
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Tabela A.14 — Comparacao de médias de perda de massa apés 56 dias de ataque acido pelo teste de

Duncan.

Argamassa Média (%) Significancia
A-CFB-AD20 47,92
A-CFB-AD10 45,68 a
A-CFB-AC20 44,67 a b
A-CFB-AC10 44,11 b

A-QTZ10 39,03

A-REF 36,51
A-QTZ20 20,95

A.4.2 RESISTENCIA A COMPRESSAO

A resisténcia a compressao dos corpos de prova apoés 56 dias de ataque acido
foi testada com 6 repeticbes para cada grupo. Os valores foram calculados
considerando a area real e a area original dos corpos de prova. O quadro de ANOVA

e a matriz de grupos homogéneos estao apresentados nas Tabelas A.15 a A.18.

Tabela A.15 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia a compressao apos 56 dias de
ataque &cido considerando a &rea real dos corpos de prova. SQ: soma de quadrados; GL: graus de
liberdade; QM: quadrados médios; Fcar: valor calculado de F; Fn: valor tabelado de F.

Fonte de

Variacéo SQ Gt QM Feale Fieb
Tratamento  3926,25 6 654,37 34,56 2,38
Residuo 662,64 35 18,93
Total 4588,89 41

Tabela A.16 — Comparacgédo de médias de resisténcia a compressao apos 56 dias de ataque acido
pelo teste de Duncan, considerando a area real dos corpos de prova.

Argamassa Média (MPa)  Significancia
A-CFB-AD10 44,63 a
A-CFB-AC10 4451 a
A-CFB-AC20 44,48 a
A-REF 43,64 a
A-CFB-AD20 36,63
A-QTZ10 27,38
A-QTZ20 18,37
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Tabela A.17 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia & compresséo apos 56 dias de
ataque acido considerando a area original dos corpos de prova. SQ: soma de quadrados; GL: graus
de liberdade; QM: quadrados médios; Fcar: valor calculado de F; Fub: valor tabelado de F.

Fonte de

Varia(;éo SQ GL QM Fcalc Ftab
Tratamento  1163,40 6 193,90 23,86 2,38
Residuo 284,45 35 8,13
Total 1447,85 41

Tabela A.18 — Comparacao de médias de resisténcia a compresséo apos 56 dias de ataque acido
pelo teste de Duncan, considerando a area original dos corpos de prova.

Argamassa Média (MPa) Significancia
A-REF 31,72 a
A-CFB-AC10 30,74 a
A-CFB-AD20 29,91 a
A-CFB-AC20 29,87 a
A-CFB-AD20 25,04
A-QTZ10 20,92
A-QTZ20 16,89

A.4.3 ABSORCAO DE AGUA POR IMERSAO

A absorcao por imersdo das argamassas foi avaliada apos 56 dias de ataque
acido, com 3 repeticdes. O quadro de ANOVA e a matriz de grupos homogéneos para

essa propriedade estao apresentados nas Tabelas A.19 e A.20.

Tabela A.19 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia a compressao apoés 56 dias de
ataque &cido considerando a &rea original dos corpos de prova. SQ: soma de quadrados; GL: graus
de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado de F; Fiap: valor tabelado de F.

Fonte de

Variagéo SQ GL QM I:calc Ftab
Tratamento 5,50 6 0,92 58,69 2,85
Residuo 0,22 14 0,02
Total 5,72 20

142



Tabela A.20 — Comparacgédo de médias de resisténcia a compressao apos 56 dias de ataque acido
pelo teste de Duncan, considerando a area original dos corpos de prova.

Argamassa Média (%) Significancia
A-QTZ20 8,36
A-CFB-AC10 7,95
A-CFB-AC20 7,68
A-CFB-AD20 7,31 a
A-QTZ10 7,29 a
A-CFB-AD10 7,05
A-REF 6,73

A.4.4 ABSORCAO DE AGUA POR CAPILARIDADE

A absorcéo por capilaridade das argamassas, avaliada ap6s 56 dias de ataque
acido, foi feita com 3 repeticbes. O quadro de ANOVA e a matriz de grupos

homogéneos para essa propriedade estdo apresentados nas Tabelas A.21 e A.22.

Tabela A.19 — Quadro de ANOVA para os resultados de resisténcia a compressao apos 56 dias de
ataque &cido considerando a &rea original dos corpos de prova. SQ: soma de quadrados; GL: graus
de liberdade; QM: quadrados médios; Fcarc: valor calculado de F; Fp: valor tabelado de F.

ete o G oM Fu  Fw
Tratamento 0,16 6 0,03 34,94 2,85
Residuo 0,01 14 0,00
Total 0,17 20

Tabela A.20 — Comparagédo de médias de resisténcia a compressao apos 56 dias de ataque acido
pelo teste de Duncan, considerando a area original dos corpos de prova.

Argamassa Média (mm)  Significancia

A-QTZ20 7,08

A-QTZ10 6,10

A-REF 5,49 a

A-CFB-AC20 5,44
A-CFB-AC10 5,13 a b
A-CFB-AD20 4,78 b
A-CFB-AD10 4,16
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