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RESUMO

SILVEIRA, A. A. Contribuicao ao Estudo do Efeito da Incorporacao deCinza de Casca
de Arroz em Concretos Submetidos a Reacéo Alcali-Aggada 2007. Tese (Doutorado em
Engenharia) — Programa de Pds-Graduacdo em Engelint, UFRGS, Porto Alegre.

A reacao alcali-agregado no concreto € um fendnwre tem como causa uma reacao
quimica que ocorre entre os hidroxidos alcalinavg@mientes do cimento e alguns minerais
reativos presentes no agregado. Esta reacdo padarca deterioracdo do concreto, pois 0s
seus subprodutos podem tornar-se expansivos nengeede umidade, originando fissuracéo,
diminuicdo da resisténcia, aumento da permeab#gidad eventualmente, a ruptura da
estrutura. O uso de adicbes minerais em concresretveis a reacao alcali-agregado tem
sido apontado como uma alternativa eficiente nagmgio da reacdo expansiva, juntamente
com o0 uso de agregados ndo reativos e a limitag&otebres de alcalis no cimento ou
concreto. Neste contexto, o presente trabalhodewe objetivo principal a investigacédo do
processo de deterioracdo do concreto devido aaedcali-silica, principalmente no que se
refere ao tipo ou mineralogia do agregado e azatiio de cinza de casca de arroz, como
substituicao parcial do cimento Portland. Destenfgro programa de pesquisa compreendeu,
a realizacdo de ensaios de expansdo aceleradareas da argamassa (ASTM C1260/94)
moldadas com cimento Portland tipo CP-1 S 32, camneis de 12,5; 25 e 50% de dois tipos de
cinza de casca de arroz, em substituicdo parciatirmento, e quatro diferentes tipos de
agregados (basalto B, basalto BGO, granito e ritm)acA microestrutura dos materiais
utilizados e das barras submetidas ao ensaio adeldbi avaliada através de técnicas
analiticas e experimentais, tais como, petrografikacdo de raios x, porosimetria por
intrusdo de mercuario, microscopia eletronica deedara e de transmissdo (MEV e MET),
com microandlise por deteccdo de energia dispe(Ei&). Os resultados obtidos no ensaio
acelerado comprovaram a potencialidade reativaraldsas analisadas e identificaram uma
correlacdo entre o tipo de rocha e o teor de cibeacasca de arroz. A andlise da
microestrutura indicou que existe uma reagéo qairé&c CCA com o meio alcalino utilizado
no ensaio que acaba interferindo na formacao eelag@do C/S dos produtos expansivos

resultantes da reacédo alcali-silica.

Palavras-chave:reacéo alcali-silica, adicdes minerais, durahbileddo concreto, cinza de
casca de arroz.



ABSTRACT

SILVEIRA, A. A. Contribution to the Study of Rice Husk Ash Admixtures on Concretes
Submitted to Alkali-Agreggate Reactions 2007. Thesis (Doctor in Engineering) — Civil
Engineering Post-Graduation Program, UFRGS, Polegra.

The alkali-aggregate reaction in concretes is apimenon caused by a chemical reaction that
occurs between alkaline hydroxides from Portlanchex@ and some reactive minerals from
aggregates. Such reaction can cause severe comgteoration, as its by-products can
become expansive in the presence of water, origmafissuration, strength reduction,
permeability increase, and eventually, the failafeconcrete structures. The use of mineral
admixtures in concretes susceptible to the allgdragate reaction has been pointed out as an
efficient alternative to prevent concrete expansialong with the use of non-reactive
aggregates and the limitation of the alkali amaontement or concrete composition. In this
context, the main purpose of the present work Wwadrvestigation of concrete deterioration
due to the alkali-silica reaction, focusing theeagtp related to the type or mineralogy of the
aggregate and the utilization of rice husk ashatigh substitution of Portland cement. The
research program comprised initially accelerateplaagion tests carried out in mortar bars
(ASTM C 1260/94), which were molded using CP-1 SRRfztland cement, 12.5, 25, and 50%
contents of two types of rice husk ash, as pamtiagllacement to the cement, and four different
types of rock aggregates (basalt B, Basalt BGOnigra and rhyodacite). Also, the
microstructure of the concrete mixtures investigatdter being submitted to expansion in the
accelerated tests, were evaluated through expet@nand analytical techniques such as
petrography, mercury intrusion porosimetry, x-raffraction, scanning and transmission
electron microscopy (SEM and TEM), and energy dispe detection (EDS). The results
obtained have proved the reactivity potential oé timvestigated rock aggregates and
identified a correlation between type of aggregated rice husk ash content. The
microstructure analysis indicated that the occureest a chemical reaction involving the rice
husk ash in the alkaline environment establishethéntests, had a significant effect on the
amount of expansive by-products as C/S relatioultiag from alkali-silica reactions.

Key-words: alkali-silica reaction, mineral admixtures, corerdurability, rice husk ash.
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1 INTRODUCAO

O presente capitulo apresenta uma visao geralséadie doutorado detalhada nos capitulos
subsequentes: sua motivacdo, importancia, objetoelmitacdes, a abordagem utilizada e

sua organizagao.

1.1 O PROBLEMA E A IMPORTANCIA DA PESQUISA

Sao inumeros os exemplos que ilustram a necessigadmportancia da completa
compreensao, por parte do engenheiro, dos priscgggentes causadores da deterioracdo do
concreto. O aumento dos trabalhos de recuperagéooastatacao de falhas prematuras em
estruturas de concreto, nas ultimas décadas, venmde de alerta ao meio técnico para o

controle dos fatores responsaveis pela falta dabilidade.

Embora apresente uma longa vida atil, na maiorg alobientes naturais ou industriais em
que se insere, quando adequadamente dosado, @mdeutado, o concreto € um material
vulneravel a acéo de processos fisicos e quimeaketerioracdo. Segundo Mehta (1993), os
principais fendmenos de deterioracdo do concreipesd ordem de importancia: a corrosao
das armaduras, a agdo gelo-degelo em climas fo®sefeitos quimicos decorrentes da
interacdo com ambientes agressivos e os efeitm®-fisimicos decorrentes de fendbmenos

internos como a reacao alcali-agregado (RAA).

A reacao alcali-agregado € um fendbmeno que tem uma reacdo quimica que ocorre
entre os hidroxidos alcalinos provenientes do ctmeralguns minerais reativos presentes no
agregado. Esta reacdo pode causar a deteriorac@&ongoeto, pois 0s seus subprodutos
podem tornar-se expansivos na presenca de umiddadamando fissuracdo, diminuicdo da

resisténcia, aumento da permeabilidade e, eventmadma ruptura da estrutura.

A literatura tem relatado significativos danos ealos pela reacdo alcali-agregado em
estruturas de concreto desde que foi reconhecidaSpanton em 1940. A partir desta

constatacdo, a verificacdo de que alguns congggiimineralégicos dos agregados sao

Adriana Augustin Silveira. NORIE/PPGEC/UFRGS, 2007.
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reativos e o crescente niumero de ocorréncias dgiale;do em pavimentos de concreto,
obras de arte (pontes e viaduto) e estruturasuidag, tem estimulado os pesquisadores no

sentido de entender os mecanismos da reacao tasmes determinantes.

A maioria dos casos relatados em que a ocorrércieatao foi constatada envolve obras
hidraulicas. Mas ndo so6 obras hidraulicas podemeisette tipo de deterioracdo. Partindo-se
da propria definicdo da reacdo alcali-agregadolggea estrutura de concreto que contenha
agregado reativo e localizada em ambientes Umidosio estacas de pontes, viadutos,
pavimentos de concreto rigido e outros elementtatesis, pode ser deteriorada por este
tipo de reagéo, conforme observado em diversotosencontrados na literatura (HOBBS,

1988; HEIIJNEN, 1992; THAULOW et al., 1996, entrdros).

O uso de adicdes minerais em concretos suscetivesacao alcali-agregado tem sido
apontado como uma alternativa eficiente para pieeereacdo expansiva, juntamente com o
uso de agregados nao reativos e a limitacdo dosstele alcalis no cimento ou concreto. O
emprego de uma variedade de materiais, como a ciolzate, a silica ativa, a escoria
granulada de alto-forno, o metacaulim e a cinzaakra de arroz, tém sido relatado por
inmeros pesquisadores (HOBBS, 1983; VIVIAN, 1988CHESNE; BERUBE, 1994; XU

et al.,, 1995; HASPARYK, 1999; RAMLOCHAN, 2000; eatoutros), demonstrando, desta

forma, o seu potencial para reducdo da expans&ogqada pela reacao alcali-agregado.

Entre os diversos residuos e subprodutos existemqiespodem ser utilizados como adicdo
mineral ao concreto, tem-se destacado a cinza slza ade arroz (CCA). Considerada por
alguns pesquisadores como uma pozolana altameatieardMEHTA, 1992), este material
tem sido objeto de diversos estudos realizadogled&992, pelo Nucleo Orientado para a
Inovagédo da Edificacdo do Programa de Pés-Gradwagdengenharia Civil da Universidade
Federal do Rio Grande do Sul (NORIE-PPGEC-UFRGS8m @nfoque na producdo de
concretos de alto desempenho (SILVEIRA, 1996; ABREI997; FERREIRA, 1998;
BRETANHA, 2000, entre outros).

A possibilidade de utilizagdo da cinza de cascard® na producao de concretos estruturais,
como material suplementar ao cimento, ou na fatéicade cimentos Portland, €

extremamente significativa para o Brasil, em egpguara o Rio Grande do Sul, um dos
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maiores produtores de arroz do pais, onde sdo ag@iualmente cerca de 200.000 mil

toneladas de cinza.

Contudo, para que este material possa ser inte@rauaatica corrente pelos tecnologistas do
concreto, é necessario estabelecer-se critérioscéanente confidveis e economicamente
viaveis para a sua utilizagdo. Isto requer, em grionlugar, o conhecimento aprofundado das
caracteristicas fisicas e quimicas da CCA e, narnskg momento, a avaliacdo do seu

comportamento quando submetida a condi¢cdes esgaecde trabalho.

O foco do trabalho realizado, portanto, foi a irigegdo dos aspectos relacionados a
deterioragcdo de concretos devido a reacéo altiglgprincipalmente no que se refere ao tipo
ou mineralogia do agregado e a utilizacdo da citeacasca de arroz como substituicao
parcial do cimento Portland. Os aspectos investigadompreenderam, entre outros, a
avaliacdo da expansao de barras de concreto e@os@&o quimica dos produtos resultantes

da reacgédo alcali-agregado.

1.2 JUSTIFICATIVA E IDEIA CENTRAL

A abordagem utilizada no presente trabalho basemagossibilidade da utilizacdo da cinza
de casca de arroz como material suplementar amtngsubstituicdo parcial), em concretos

submetidos a reacéo éalcali-agregado. Esta abordigestabelecida a partir das observagdes
feitas por Dotto (2000) durante uma investigacadwes@ corrosdo em concretos produzidos

com misturas binarias (cinza volante e CCA).

Dotto (2000) constatou a fissuracéo generalizadeodgos-de-prova de concreto moldados
com elevados teores de substituicdo de cimentdgoinza de casca de arroz e cinza volante,
uma semana apos a moldagem. A reacdo ocorridawgta similar, na sua sintomatologia, a
reacao alcali-agregado, o0 que colocou sob suspeatregado utilizado e o teor de cinza de
casca de arroz incorporada ao concreto. A parsitedestudo inicial, iniciou-se, entdo, uma
investigacdo no sentido de elucidar a reagdo ochdanEm analise petrogréfica do agregado
utilizado por Dotto (2000), constatou-se a presedeaquartzo microcristalino que, em
conjunto com a presenca de NaCl (meio alcalinagi@tado a mistura para a realizacdo dos

ensaios de corrosao, poderiam ser 0s agentes ddsadores da reacdo. Desta forma, surgiu

Adriana Augustin Silveira. NORIE/PPGEC/UFRGS, 2007.



29

0 interesse em investigar o efeito, em principigatigo, da incorporacdo de CCA na
presenca de agregado reativo e em meio alcalina, wem que este material apresentava
excelente desempenho em relacdo a outros parameerodurabilidade (resistividade,

absortividade, resisténcia a sulfatos) investigagos pesquisadores do NORIE-PPGEC-
UFRGS.

A utilizacdo de CCA como material suplementar ametito ja havia sido investigada
anteriormente por Silveira e Abreu (1999) que awvaih o desempenho mecéanico de
concretos com substituicdo de cimento por CCA, eores que variaram até 50%. A
possibilidade da utilizacdo destes teores mostooesno uma alternativa interessante na
producdo de concretos de alto desempenho e basto. ®orém, em fungdo dos problemas
identificados por Dotto (2000), julgou-se que aesitigacdo de aspectos relacionados a

durabilidade seria de extrema importancia pardieagdo da CCA na producéo de concretos.

Atualmente, estruturas de concreto tém sido utiizacada vez mais em ambientes hostis,
préximo ao mar, em climas extremamente quentesriog, fem ambientes sujeitos a alta
pressdo, em depositos de materiais nucleares autpeoaltamente toxicos, entre outros.
Esses ambientes agressivos, que podem acelertgrmidgdo do concreto, exigem que este

seja resistente durante toda a sua vida util, mdota sua integridade e funcionalidade.

A exigéncia de um melhor desempenho, portanto, demandado o estabelecimento de
solugdes que incluem a obtencdo de concretos eamais resistentes e duraveis. Logo, no
projeto da estrutura e na dosagem do concretonéafoental que se leve em conta a

indispensavel resisténcia a essas acoes.

Desta forma, deve-se procurar maximizar a durakddas estruturas, ndo sé em nivel de
processos construtivos, através do controle dedgukd de todas as etapas da producdo, mas
também através da manipulacdo das caracteristioasnthteriais empregados na sua

producao.

Contribuicao ao Estudo do Efeito da IncorporacaCidea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a
Reacéo Alcali-Agregado.



30

1.3 OBJETIVOS

O objetivo geral da proposta é investigar a infai@rda substituicdo parcial de cimento
Portland por cinza de casca de arroz em concrejegas a reacao alcali-agregado. Além
disso, dentro do contexto geral, pretende-se ¢tmntrao estudo da reatividade potencial de
agregados provenientes de algumas ocorrénciasgieasddo Estado do Rio Grande do Sul.

Dentro deste objetivo geral, sdo estabelecidos@dirstes objetivos especificos:

« identificar a reatividade potencial dos agregadstidados e seus fatores
determinantes, através de analises petrografiéasjcas analiticas (MEV,

MET, DRX) e ensaios acelerados;

» avaliar o efeito da incorporacao de diferenteseede substituicdo de cinza de
casca de arroz em concretos submetidos a reagdbagjregado, buscando a
identificag&o dos teores péssimos e 6timos;

« identificar os fatores que mais influenciam o corngromento expansivo das
misturas estudadas (cimento+CCA), quando comparadase si e

considerando os tipos de agregados utilizados;

 identificar a morfologia dos produtos expansivosages através da técnica de
microscopia eletronica de varredura (MEV) por elésr retro-espalhados,
elétrons secundarios e microscopia eletrénica desmtnissdo (MET), com

micro-analise de espectrometria por dispersao ergen(EDS).
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1.4 INSERCAO NA LINHA DE PESQUISA E CONTRIBUICAO AO
ESTADO DA ARTE

O presente trabalho é parte da linha de pesquisaveim sendo desenvolvida no NORIE-
PPGEC-UFRGS, desde 1992, cujo objetivo maior éserdelvimento de concretos de alto
desempenho. Enfase tem sido dada aos residuopmdutos industriais como silica ativa,
cinza de casca de arroz, escéria de aciaria, cinlante, metacaulim, entre outros, que

conferem melhor desempenho ao concreto quandpagtds como adigcbes minerais.

Como resultado deste extensivo trabalho, compropadanimeras dissertacdes de mestrado
e teses de doutorado ja concluidas ou em andamemM®RIE, um significativo conjunto de
dados vem sendo produzido, compreendendo propeedatecanicas e durabilidade de
concretos com as diversas adicfes estudadas. Fez geste trabalho, a analise do
comportamento de concretos frente a reacao algedgado, com a incorporacao de cinza de
casca de arroz como material suplementar ao cimeato énfase na influéncia do teor de
substituicdo de cimento por cinza, do tipo de cideaasca de arroz utilizada, e do tipo de

agregado utilizado.

1.5 ORGANIZACAO DA TESE

O trabalho esta estruturado em 6 capitulos. Nogwrorcapitulo sdo apresentados aspectos
relacionados a importancia do trabalho, a abordagemesquisa, bem como os objetivos
gerais e especificos e a insercéo nas linhas dglipasio NORIE-PPGEC-UFRGS.

Os capitulos 2 e 3 abordam de forma concisa earids aspectos relacionados a reacao
alcali-agregado e a cinza de casca de arroz comécachineral, apresentando uma revisao

sobre os principais trabalhos publicados sobres ¢ésteas.

No capitulo 4, o planejamento da pesquisa e 0 anogrexperimental sdo apresentados. As
variaveis investigadas, as hipoteses adotadas, a®rimis e metodos experimentais

empregados séo definidos e descritos em detalhe.
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No capitulo 5, os resultados obtidos, bem comoosuteportados na literatura por varios
autores sado apresentados, analisados, discutidusrpretados com base nos objetivos do

trabalho.

Finalmente, no capitulo 6, as conclusdes finaig) bemo sugestbes para o prosseguimento

da linha de pesquisa sé&o apresentadas.
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2 A REACAO ALCALI-AGREGADO

No presente capitulo, a partir da discusséo pnetimie alguns conceitos basicos, os aspectos
fundamentais da reacéo alcali-agregado (RAA), bemmocos fatores que mais a influenciam,
sdo apresentados e discutidos a luz da literatyistente. Posteriormente, abordam-se
aspectos relativos a reacdo pozolanica, a reacab-silica e aos mecanismos de acdo das

pozolanas no controle da expansao.

2.1 CONCEITOS BASICOS

A reacao alcali-agregado € uma reacao lenta e exapjue ocorre entre algumas espécies de
minerais presentes em alguns tipos de agregadodr@«idos alcalinos (provenientes do
cimento, Agua de amassamento, agregados, pozoamades externos, entre outros), e que,
em condi¢cdes especiais, provocam a deteriorac&oruweto.

A deterioracdo do concreto pela reacdo alcali—agiedoi reconhecida pela primeira vez em
1940, na Califérnia, EUA, por Stanton (HOBBS, 1988uando foram constatadas
inexplicaveis expansdes em estruturas de diversadigs escolares, pontes, pavimentos e
construcdes portuarias. Investigando as possiaasas do problema, Stanton concluiu que as
expansdes estavam relacionadas ao uso de cimentoalto teor de alcalis e que a
deterioracéo ocorrida foi causada por uma reagéd-8ilica, sendo a opala a fase reativa do

agregado utilizado.

A reacdo manifesta-se no concreto por um padrafisderacdo (em mapa), expansao e
consequente deslocamento dos elementos estrutasipanhada de desagregacéo de
fragmentos da superficie. Em alguns casos, ocorexsadacdo de gel silico-alcalino

resultante da reacdo, que se deposita na supeatbicmncreto. O padrdo de manifestacéo
descrito anteriormente nem sempre ocorre, poistasteras de concreto armado podem estar

submetidas a diferentes formas de solicitacdo. Al&to, a geometria da peca e a presenca
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de armadura podem modificar o modelo de fissur@@aA®LON, 1981). Como o processo de
reacao € lento, a fissuragdo pode levar anos pegal.SA deterioracdo que ocorre no concreto
devido a RAA pode causar a reducédo da vida utdstiautura e afetar de forma significativa a
sua durabilidade, uma vez que a fissuracéo expd@aeto as condicdes ambientais e a acao

de agentes agressivos, acelerando o processo deldedp.

Swamy (1997), em uma publicacdo especial sobresonts comenta que as experiéncias
observadas em varios paises levam a crer que a &kAm fendmeno imprevisivel. Como
outros processos de degradacédo, a RAA é um fendquenmvariavelmente ocorre durante a

vida util da estrutura apés alguns anos ou mesmaddd de bom desempenho.

A ocorréncia da fissuracdo deve-se a formacao dgugeé parcialmente sollvel em agua e
pode expandir ou contrair com a perda ou ganhaogda. &sta variacdo de volume provoca

uma pressao interna e, consequentemente, expafisgoracao.

Independente do tipo de reagdo A&lcali-agregadoali&itica, alcali-silicato e alcali-
carbonato), a fissuracdo mapeada tem sido obsergadaodos os casos constatados
mundialmente, porém existem caracteristicas quaifn a diferenciacdo entre os trés tipos
de reacdo. Embora a formacédo de gel em torno degadps seja indicio da reacao alcali-
silica, a auséncia deste ndo significa que ndoracarreacdo &alcali-agregado. Ataques
severos, causados por reacdo alcali-carbonato wmaty variedades de &lcali-silicato,
resultam em um mecanismo onde o gel esta pregegm@asem pequenas quantidades, ou esta
virtualmente ausente (PAULON, 1981).

Kihara (1993) relata que a intensidade e o efetoedcdo variam significativamente dentro
de uma mesma estrutura. A ocorréncia de agregasosordas de reacdo ao lado de outros
sem borda indica que a cinética de reagdo ndo éd@ma no concreto e depende

fundamentalmente da solucéo de agua de poroseatigdade de cada fragmento.

Apesar das ocorréncias ndo serem muito comuns,vemague 0 processo € lento e muitas
estruturas nao apresentam sinais do dano, em uantéewento realizado por Charlwood
(1995), citado por Kurtis et al. (1998), a reacBal&agregado era ativa em 104 barragens e

vertedouros ao redor do mundo.
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No Simposio Brasileiro sobre Durabilidade do Cotareealizado em 1998, Kihara et al.
(1998) apresentaram uma relagcédo de estruturasuhads afetadas pela RAA, totalizando

142 casos conhecidos no mundo, sendo que 20 casoseferentes ao Brasil.

Um destes casos, ocorrido na barragem UHE Fumeajaada no municipio de Alpinépolis,
MG, foi recentemente investigado por Hasparyk (2088 primeiras constatacdes da reacao
alcali-agregado na barragem UHE Furnas, ocorrerari3¥6, 13 anos apds a sua construcao.
Os sintomas apresentados foram fissuracdo nosegildo vertedouro, nos blocos de
ancoragem dos condutos forcados e na casa de foega, como desnivelamento do
coroamento central e blocos adjacentes. A Figun@dira algumas manifestacdes observadas

na UHE Furnas.

@ (b)

Figura 1: fissuras (a) na face lateral e (b) nas#@nsversal de um pilar da UHE Furnas
(fonte: HASPARYK, 2005).
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2.2 TIPOS DE REACAO

Existem basicamente trés tipos de reacdo alcadgagio descritas na literatura (HOBBS,
1988; FURNAS, 1997; HASPARYK, 1999), as quais difarem relacdo ao tipo da fase

mineral presente e ao mecanismo de reagao envolvido

a) reacao alcali-silica;
b) reacéo alcali-silicato;

c) reacao alcali-carbonato.

Alguns pesquisadores, como Bérubé e Fournier (12@f)sideram apenas duas categorias:
reacdo alcali-carbonato e reacdo alcali-silica.eécéo alcali-silica € subdividida em dois
tipos: reacdo que envolve silica meta-estavel msigulcanicos ou artificiais, e reacdo que

ocorre com quartzo deformado, criptocristalino erogristalino.

A presente proposta de trabalho ndo contempla uwd@stia reacdo &lcali-carbonato. O
objetivo central do trabalho, definido no item 1é3a investigagdo da reagéo alcali-silica.
Estudos desenvolvidos por Paulon (1981), Kihar831L@ Hobbs (1988) abordam de forma

mais detalhada a reacao alcali-carbonato.

2.2.1 Reac&o Alcali-Silica

Este tipo de reacdo ocorre quando a solucdo acedhlnpasta de cimento ou de uma fonte
externa reage com alguns minerais do grupo daas{bpala, calceddnia, cristobalita e

tridimita) e certos tipos de vidros naturais (vuaicas) e artificiais (vidro pyrex).

Dent Glasser e Kataoka (1981) avaliaram o compaméonde diferentes formas de silica
(silica gel, quartzo, opal&ysed silicaeflint calcinado) em meio alcalino (hidréxido de sédio)
e constataram que, inicialmente, ocorre uma reacin-base quando os ions hidroxila OH

atacam as ligacbes do grupo silanol -SiOH, neattatio-as. Em seguida ocorre a associagao

Adriana Augustin Silveira. NORIE/PPGEC/UFRGS, 2007.



37

do céation sédio (N3 a estrutura, balanceando, assim, a carga negdtisaatomos de
oxigénio, formando, de acordo com as equacdes, Lim el silico-alcalino.

-Si-OH+OH=-Si-0+H,O (equacéo 1)

-Si-O+Na =-Si-0ONa (equacéo 2)

Posteriormente, ocorre o ataque do grupo siloxahmsgons hidroxila em excesso levando a

desintegracdo de sua estrutura e permitindo agitsde agua e de ions alcalinos.

2.2.2 Reac&o Alcali-Silicato

Kihara (1993) descreve a reacao alcali-silicato @@nreacéo entre os alcalis disponiveis no
cimento e determinados tipos de silicatos presatesochas sedimentares (argilitos, siltitos
e grauvacas), rochas metamorficas (arddsias sfilkstos, gnaisses, granulitos, quartzitos e
hornfels) e igneas (basalto). A reacdo alcaliaditicc mais lenta e mais complexa do que a

reacao alcali-silica.

A relacdo de agregados suscetiveis a reacéo silbedito € grande e envolve a presenca de
qguartzo tensionado por processos tectbnicos (mefi@og) ou de minerais expansivos da

classe dos filossilicatos (vermiculitas e montnooiiias).

Os aspectos que tornam a rocha deformada vulneaaehique de solucdes alcalinas séo, de
acordo com Furnas (1997): a presenca de quartzensamente deformado (maior

suscetibilidade ao ataque dos hidroxidos alcali®sdo ao deslocamento e imperfei¢cdes dos
cristais); a presenca de quartzo microcristalinqual possui maior superficie especifica para
a reacado; e a existéncia de cristais de silicagbsrimhiados, os quais podem também estar

propensos aos ataques alcalinos.
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Conforme Hasparyk (1999), a reacdo alcali-silicata reacdo considerada responsavel pela
deterioracdo de algumas estruturas de concreto rasil.BEntre alguns casos registrados
encontram-se a Barragem Apolonio Sales (Rio Samckleo na divisa entre Bahia e
Alagoas), a Barragem de Joanes (Salvador, BA) rea§am de Paulo Afonso (Paulo Afonso,
BA), a Barragem de Pedras (Jequié, BA) e a Barradgmillings/Pedras (S&o Bernardo dos
Campos, SP).

2.2.3 Reacéo Alcali-Carbonato

A reacdo alcali-carbonato ocorre entre os alcasipathiveis no cimento e alguns agregados
rochosos carbonaticos como, por exemplo, o calcédmmitico argiloso.

N&o existem registros, no Brasil, de casos envdlwerm reacdo alcali-carbonato
(HASPARYK, 1999).

A deterioracdo do concreto pela reacdo alcali-ceatmo deve-se a desdolomitizagdo do
calcario e o consequiente enfraquecimento da iceefasta-agregado. Ndo h& formacgéo de
gel expansivo, como na reacao alcali-silica, ooolwe no entanto, a formacéo de brucita

(Mg(OH),) e a regeneracao de hidréxidos alcalinos, confateserito por Furnas (1997):

a) Desdolomitizagdo do calcario dolomitico, em naéalino formando brucita:

CaMg(CQ);, + 2 NaOH= Mg(OH), + CaCQ + NaCO;3 (equacao 3)

b) O carbonato alcalino resultante da desdolongifiaaeage com o hidroxido de
calcio presente na pasta de cimento, formandotaglcaCQ):

N&CO; + Ca(OH) = 2 NaOH + CaC®@ (equacéo 4)

A formacéo da calcita e a regeneracao dos ionexiids mantém o pH elevado; contudo, os

alcalis ndo se incorporam aos produtos formados, ati'am como catalisadores da reacao
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entre a portlandita e os ions carbonatos. Comdug&m da 4gua dos poros do concreto é
saturada de portlandita, deduz-se que a reacdesdi®ldmitizacdo ocorre até que se esgote a

dolomita presente no agregado, levando a contideida reacao.

O mecanismo da expansdo ainda néao é totalmenteadohe alguns pesquisadores, como
Kihara (1993), afirmam que a ilita, um argilomirlesampre presente neste tipo de reagéo,
contribui para o desenvolvimento dos fendmenosxgaresao. Segundo o referido autor, dada
a complexidade da reacédo, os ensaios mineralogipesrograficos sédo de grande valia, pois
se constata que os calcarios mais reativos sddeaqgee apresentam textura fina, com

relacdo calcita-dolomita préxima a 1, e que aptasemrgilo-minerais na sua composi¢ao.

2.3 MINERALOGIA E QUIMICA DA SILICA

Para um melhor entendimento da reacao alcali-sSBoarevistos, nos paragrafos seguintes,
alguns conceitos basicos relacionados a estrutusdlida e dos silicatos, baseado em Klein e
Hulburt (1999), que abrangem de forma detalhada elssificagcdo. Os minerais sdo
classificados de acordo com o anion dominante hatesa, além dos elementos nativos,

como por exemplo, silicatos, carbonatos, sulfatisgtos, entre outros.

Os minerais dominantes na crosta terrestre saiasas que contém, além da silica, 6xidos
de outros compostos. A maioria dos minerais formeglale rochas séo silicatos, os quais

constituem mais de 90%, em massa, da crosta terrest

A unidade fundamental da estrutura dos silicatogetraedro de silica, que consiste de quatro
fons de oxigénio (©), formando os vértices de um tetraedro regularf@mo de um fon de
silicio tetravalente (3f) ao centro, conforme ilustra a Figura 2.

A ligacao entre silicio e oxigénio €, em parte,ide\a atracdo das cargas contrarias dos ions
(ligacéo ibnica) e, em parte, devida ao compartidato de elétrons (ligacdo covalente). A

energia de ligagcdo é extremamente forte ao redoeldtrons compartilhados.

A energia de ligacao total do tetraedro de silichs&ibuida igualmente entre os quatro ions

de oxigénio. Por esta razdo, a energia contida watgger ligacdo Si-O é igual a metade da
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energia total de ligacdo disponivel no fon de miméCada & possui, portanto, uma

potencialidade de ligacdo com outro tetraedro, dmirdesta forma, grupos de tetraedros
através do compartilhamento do ion oxigénio. Eg@céo € frequentemente referida como
polimerizacdo, um termo oriundo da quimica organicaapacidade de polimerizacédo € a

origem da grande variedade estrutural apresentdda gilicatos.

Figura 2: representacéo da estrutura do tetrag@rd S
(fonte: KLEIN; HURLBUT, 1999).

O compartilhamento do oxigénio pode envolver unis,deés ou todos os ions de oxigénio do
tetraedro Si¢f" gerando diferentes configuracdes estruturaisca®is com Si¢h nédo

compartilhados sdo conhecidos como nesosilicatagtosilicatos, como exemplo deste tipo
de arranjo tem-se a olivina. Silicatos nos quais ®Q;* sdo compartilhados, resultando
grupos SiO7, sdo conhecidos como sorosilicatos ou dissilicéd@smais de dois tetraedros
sdo compartilhados em ciclos, estruturas fechadas fermadas dando origem a uma

composicao do tipo IDsx, conhecida como ciclosilicatos.

O tetraedro de silica pode também se unir paradiomfinitas cadeias simples (razéo Si:O de
1:3) ou duplas (razdo Si:O de 4:11). Estas formag@® classificadas como inosilicatos.
Exemplos de estrutura em cadeias simples e du@asos piroxénios e os anfibolios,

respectivamente.
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Quando trés ions oxigénio do tetraedro Si®30 compartilhados com tetraedros vizinhos,
planos (folhas) sdo formadas com a composicdo n&gliys. Os minerais que contém este
arranjo sao classificados como filosilicatos. Aeagtupo pertence, por exemplo, a mica.

Na classe dos tectosilicatass quatro fons de oxigénio pertencentes ao tetra®i* sdo
compartilhados com tetraedros vizinhos, formanda uede tridimensional, tendo como
unidade de composic¢ao o Si@ quartzo € um mineral que se enquadra nesteclas

As fases mineraldgicas consideradas reativas, eieetas no item 2.4.1, sdo aquelas em que
o arranjo dos tetraedros de silica apresenta-sstutefo, ou sem estrutura regular, amorfo.
Como exemplo, pode-se citar a silica amorfa, cddhemmo opala (Si$dH,0), mostrada na
Figura3. Este mineral € composto de micro-esferas deéaguhrdratadas na superficie. Desta
forma, a estrutura é aberta com superficies ondeugralidade elétrica ndo é satisfeita e a

superficie especifica é grande.

Figura 3: imagem obtida ao microscépio eletrénievarredura de uma opala,
mostrando as esferas de silica de diametro aprogima 3000A
(fonte: KLEIN; HURLBUT, 1999).

A reatividade destas formas estruturais em soluggassas aumenta como conseqiéncia da

grande area disponivel para reacdao. Assim, os Hahexila ligam-se aos ions de silicio
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positivamente carregados e 0s cations de hidrogéani® ions oxigénio negativamente

carregados, hidratando a superficie da silicadfabdcao da silica pode ser expressa como:

Si-0-Si-+HO - -Si-OH + OH - Si- (equacgéo 5)

No entanto, segundo ller (1976), a solubilidadesitiea € influenciada pela temperatura, pH
da solucado, tamanho da particula, presenca de éxgsire estado interno de hidratacdo. A
solubilidade da silica amorfa em agua 8250r exemplo, aumenta de 120 ppm (pH 6-8)
para 876 ppm (pH 10,6).

Os ions presentes na solucdo existente nos poresraweto, incluindo hidréxidos, sodio,
potassio e calcio, podem se difundir mais facilraearh uma estrutura desordenada ou pouco
cristalina quando comparada a uma estrutura deosdeaada. Carman, em 1940, propds que
em meios alcalinos contendo ions “N@or exemplo, os cations de hidrogénio’)(tda
equacdo 5 sdo substituidos peld,Nie acordo com a seguinte equacio:

-Si-OH + Nd + OH =-Si- O Na' + H,0 (equacio 6)

Como os fons Nando sdo fortemente ligados a&,@omo o H, os N& sdo deslocados mais
facilmente, e uma solucdo coloidal é formada poti@das de silica com grande carga
negativa e cétions, dando origem a uma camadaaddfasacteristica em volta da particula.
Esta camada é constituida pelos cations preseate®lncdo. Se apds a neutralizacdo dos
grupos hidroxila na superficie ainda existir exoeds NaOH, as ligacdes internas Si-O-Si

podem ser rompidas como indicado:

-Si- O - Si- + 2NaOH =-Si - ®a" + NaO - Si- + O (equacéo 7)

Em solucdes alcalinas, a silica é facilmente disda) sendo o ion hidroxila o agente reativo.
Os OH séo quimiabsorvidos na superficie da silica auameltt 0 nimero de coordenacgdes do

atomo de silicio para mais que quatro, enfraquerasdigacdes com 0s oxigénios.
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2.4 FATORES DETERMINANTES DA REACAO ALCALI-AGREGADO

Vérios fatores podem ter influéncia na intensidddereacdo e no seu desenvolvimento no
decorrer do tempo. Sao requeridas basicamentegasntes condicbes para que ocorra a

reacao:

a) a presenca de agregado reativo no concretg (bpma, tamanho, proporcao

etc.);
b) a presenca de alcalis na pasta de cimento ftippprcao, etc.);

c) a presenca de umidade e outras condi¢des amisient

2.4.1 Agregados reativos

A reatividade potencial de um agregado esta astdiasicamente as suas caracteristicas
mineraldgicas. As principais fases reativas sadlieasou os silicatos. Parametros como
granulacéo, textura, cristalinidade, fase minerallteracdes de deformacédo sofridas pela
rocha tém influéncia na reatividade. Segundo Kilia883), a reatividade entre os minerais e

os alcalis depende:

a) da granulacdo: quanto mais fino o agregado, meaisuperficie de reacdo,

sendo, portanto, mais reativo;

b) da estrutura cristalina: quanto mais desorgdaizinstavel a estrutura, mais
reativa é a fase; as reatividades dos vidros (a)yoda opala (amorfa), da
calcedbnia (microcristalizada a criptocristalindg, tridimita (metaestavel), da
cristobalita (metaestavel), do quartzo tensiona@ééofmado), sdo maiores que

a do quartzo bem cristalizado;
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c) do conteudo de agua de cristalizacdo e dos grgganol (-SiOH), que
conferem maior reatividade as fases, como, por pkenas opalas e os
filossilicatos intemperizados (argilominerais comdlita, a vermiculita e a
montmorilonita).

Segundo Hobbs (1988), agregados reativos sdo osaqiém minerais do grupo da silica,
como o quartzo metamérfico em filitos e gnaissédrog naturais ou vulcénicos, e certos
vidros artificiais fused silicae vidro pyrex).

A proporcédo de agregado reativo (silica reativas@nte na argamassa ou concreto também
tem influéncia sobre a expansdo. Quanto maior popcdo de silica reativa presente em
relacdo ao conteudo total de agregado utilizadépmaaexpanséo. Essa expansdo ocorre até
atingir um ponto maximo ou um teor péssimo de agtegHobbs (1988) descreve este
comportamento atraves da relacéo entre conteuddicke reativa e expanséo, apresentada na
forma de uma curva de expansdo péssima ou propp&sgima. Esta curva, mostrada na
Figura 4, é dividida em quatro regides distintasr&aho A corresponde a regido de baixo
conteudo de silica reativa e formacédo de gel iomufie para produzir expansdes elevadas.
No trecho B, ha excesso de alcalis, e na regidex€esso de silica reativa. Nestes dois

trechos ocorrerd a expansdo maxima. No trecho @&l dormado é insuficiente para gerar
expansoes significativas.

05 —r e — A —

Variagao do Comprimento (%)

0 S e —

005 1 2 3 4 g 8 7 8 9 10
Contedido de Sllica reativa (%)

Figura 4: modelo tedrico de expansao péssima ptopos Hobbs (1988)
(fonte: FURNAS, 1997).
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Mehta e Monteiro (1994) ressaltam que todos osasils e minerais de silica, bem como
silica hidratada (opala) ou amorfa (obsidiana, ovide silica), podem reagir com solucdes
alcalinas, dependendo do tempo, temperatura e temda particula. Em condicbes nao

muito severas a maior parte deles reage apenasregrau insignificante. Os feldspatos,

piroxénios, anfibdlios, micas e quartzo, que samnowrais formadores de rocha (granitos,
gnaisses, xistos, arenitos e basaltos), sdo ataskds como minerais nao reativos. E 0s
minerais do grupo da silica, na seguinte ordemedeente de reatividade aos alcalis sao:

opala, obsidiana, cristobalita, tridimita e quartzo

A opala é considerada um mineral altamente reatigbe mineral constituido basicamente
por silica hidratada (S¥BH,O) é amorfo, ou seja, os arranjos dos tetraedrosilda séo
defeituosos facilitando a sua reatividade. Obselvase a micro-estrutura da opala, mostrada
na Figura 3, € possivel compreender porque esterahi@ considerado o mais reativo entre os
minerais do grupo da silica. A imensa superficieedgdo e os caminhos de facil acesso para
percolacao de qualquer solucédo alcalina justifieasua reatividade.

Em trabalho recente, Rodrigues et al. (2001) estuid a superficie da opala submetida a
RAA através da influéncia de cations monovalentbs/alentes. Os autores constataram que
os fons bivalentes (C¥, Mg *?, Ba *? ficaram adsorvidos & opala, fazendo com que
ocorresse uma menor superficie para trocas do uaredq observados 0s ions monovalentes

(Na', K%), explicando o fato destes alcalis serem os caueadla reagao.

A identificacdo das fases reativas e fatores infiee € normalmente feita através da analise
petrografica, considerada um instrumento rapidéicgeate de qualificacdo de agregados. A
Tabela 1, adaptada de Hasparyk (1999), correlacideaforma resumida, os tipos de
agregados e a fase mineraldgica reativa presebtera-se na Tabela 1 que a reatividade do

quartzo esta relacionada ao angulo de extin¢aol amieu

O angulo de extin¢do ondulante € observado em amiaé delgada (70m de espessura) ao

microscopio petrografico, utilizando-se luz trantai, polarizadores e platina goniométrica.
Ao microscopio € possivel constatar a extincdo we por bandas no quartzo, entre
polarizadores perpendiculares. O angulo em que siewvenovimentada a platina para tornar
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Tabela 1: agregados potencialmente reativos (adiaplier HASPARYK, 1999).

TIPO DE AGREGADO

FASE MINERALOGICA REATIVA

Milonito

% Areia Eventualmente o quartzo deformado
o Opala (> 0,25%), calceddnia (> 3%)
£
<)
0
Andesito, dacito, fondlito, latitg, Vidro vulcanico acido a intermediario, tridimita e
obsidiana, pedra pumice, riolitominerais de alterac¢éo (vidro devitrificado)
o traquito e tufo vulcanico
c
(@]
s Basalto Minerais de alteragcdo (clorofeita), calcedobnia,
5 cristobalita, opala, palagonita
& Vidro vulcanico basico
Granito > 30% de quartzo tensionado, com angulo de extingédo
Granodiorito ondulante= 25’ e minerais de alteracéo
Arenito 30% de quartzo tensionado, com angulo de extingédo
ondulante= 25’
opala e calcedbnia
o
S Calcario relacdo calcita/dolomita préxima a 1 e associado a
£ argilominerais (filossilicatos)
§ opala e calcedbnia
© A
S Chert Calcedobnia e opala
& Quartzo criptocristalino
Grauvaca 30% de quartzo tensionado, com angulo de extingao
ondulante= 25° e quartzo microcristalino a
criptocristalino, argilominerais (filossilicatogpala
Ardésia Quartzo tensionado
Argilominerais (filossilicatos)
©
8
5 Filito >30% de quartzo tensionado, com angulo de extincdo
% Hornfels ondulante > 25 e quartzo microcristalino a
o criptocristalino, vermiculita (filossilicatos)
=
S;:: Gnaisse, granulito, mica-xistp30% de quartzo tensionado, com angulo de extingéo
e quartzito e xisto ondulante > 25, feldspato deformado e quartzo de

granulacao fina

quartzo tensionado e de granulacéo fina
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escura uma banda clara é denominado de "angulrtidgd ondulante”. Um angulo grande
e bandas estreitas sao indicadores de que a robtea sleformacgédo. Este parametro, que
define a deformac&o do reticulo cristalino, temosptoposto como um indicativo da

potencialidade reativa da rocha.

Neste sentido, Dolar-Mantuani (1995), citado paiid e Oliveira (1997), propds um método
de avaliacdo da reatividade potencial em relac&nédo alcali-silicato baseado na andlise
petrografica, observando o angulo de extincdo @amielldo quartzo. A classificacdo feita com
base neste parametro considera inertes 0s agregae@presentarem quartzo com angulo de

extincdo ondulante menores qué éFeativos com angulos maiores que 25°.

O critério proposto de classificacdo tem sido cstatio, uma vez que agregados considerados
inertes por este parametro se mostram reativosngwendo fissuracdo em concretos nos
quais foram empregados. Além disso, em agregadostigos e gnaissicos brasileiros, sado
bastante comuns angulos de extincdo entfeel®8, justamente o intervalo para o qual o
método ndo propde qualquer classificacdo (VIEIRRIMEIRA, 1997).

Por isto 0 angulo de extingcdo ondulante deve sadala observacbes petrograficas mais
gerais, que permitam identificar feicdes mineralagicomo aquelas decorrentes de processos
geologicos de cisalhamento. Estes levam a redugdgranulacdo dos constituintes e a
texturas orientadas com dire¢cfes preferenciaisatpiéza, canais faceis para a circulacdo de
solugbes alcalinas que, reagindo com mineraisosiig, promovem a geracao de produtos
expansivos (VIEIRA; OLIVEIRA, 1997; HASPARYK, 199%ALDUGA, 2002; TIECHER,
2006).

Segundo Hasparyk (1999), deve-se avaliar o conjdetaesultados obtidos pela analise
petrogréfica e pelo comportamento de amostras cciofeadas em laboratoério e, se possivel,

por um acompanhamento em obra, para concluir soleatividade potencial do material.

Em trabalho recente, Tiecher (2006) avaliou a pmé¢idade reativa de 40 amostras de

agregados do sul do Brasil e constatou que, del@aamm a andlise petrogréafica, todos os

agregados avaliados possuiam minerais silicati@ermados ou amorfos e feldspatos

alcalinos passiveis de causar a reacdo. Esta palidade apresentada na analise petrografica
foi confirmada no ensaio acelerado (ASTM C 1260/01)
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N&o existe uma unica forma de classificar, a ppin¢ia suscetibilidade dos agregados
silicosos em relagdo a reacao alcali-agregado. &te porque a reagdo ocorre em funcéo da
area superficial, bem como da cristalinidade e stad® de hidratacdo da fase mineraldgica.
Noscherts por exemplo, devido a sua natureza porosa, aftipeexposta ao ataque € muito
maior do que a area aparentemente exposta. Nassy@rsuperficie exposta € equivalente a
area superficial, porém a estrutura das cadeiasilidato € menos densa que no exemplo
anterior (GLASSER, 1992).

Na literatura estdo descritas varias técnicas paadiacdo da reatividade potencial de
agregados, as quais, eventualmente, apresentattadesucontraditorios. Prova disto sdo os
resultados obtidos por Berra et al. (1991), quizatam métodos como ASTM C 227/90 e
NBRI, andlise petrogréafica, espectroscopia do wanmelho e difracdo de raios-x, na
determinacdo da reatividade potencial de difereatgegados (opala, dois tipos de areia, e
fused silicacomo agregado artificial). O mesmo material fassificado como altamente
reativo a indcuo, dependendo do tipo de métodzatib, conforme ilustra a Tabela 2.

Tabela 2: comparacéao entre diferentes métodogadibs por Berra et al. (1991).

METODO TL NY IleTOEElAL FS Q
Andlise Petrografica N 2 2 2 N
Teste Quimico 2 7 72 72
ASTM C 227, Cimento com:
alto teor de alcalis N NZ 7 A %
baixo teor de alcalis N v 8% NZ
Imersdo em NacCl, cimento com:
alto teor de alcalis A N N N %
baixo teor de alcalis 2 N N N \Z
Espectroscopia do infravermelho K ™ ™ 0 \Z
Difrac&o de raios x % K N N \Z
TL = areia Torre Largo FS fuged silichagregado artificial N = altamente reativo
NY = areia Nymolle OP = opala V' = inécuo
Q = quartzo macrocristalino, usado como agregadeféeéncia 7 = potencialmente deletério

¥ = reatividade lenta
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Bérubé e Fournier (1994) avaliaram a reatividadernmal de diferentes tipos de agregados
canadenses, utilizando varios métodos de invedtigagpmo andlise petrogréfica, métodos
quimicos, método das barras de argamassa, métogiwistheas de concreto e método de
rochas cilindricas, baseados em normas americaidsanas, canadenses, japonesas e
dinamargquesas. Para a maioria dos agregados caeadestados, os testes mais adequados
foram: a andlise petrografica (ASTM C 295), o métaacelerado das barras NBRI,
desenvolvido por Oberholster e Davies (1986), e é&odo de prismas de concreto
(CAN/CSA A23.2-14A). Os autores ressaltam a impuit da utilizacdo de diferentes
métodos normalizados na avaliacdo de agregadosetidosia reacdo e do acompanhamento
do desempenho destes em estruturas

A maioria dos pesquisadores ressaltam que € negegs&cutar um conjunto de ensaios
antes de se obter um julgamento final sobre avidatle potencial de determinado material.
Parametros obtidos através de difracdo de raiateterminacdo do angulo de extingédo
ondulante, andlise petrografica, espectroscopiafdavermelho (IR), microscopia eletrdnica
de varredura (MEV), microscopia eletrénica de tnaissdo (MET) e ressonancia nuclear

magnética (RNM) séo ferramentas Uteis na idengiioadas fases minerais reativas.

A microscopia eletrdnica de transmissdo (MET) tedp sapontada como uma técnica
eficiente na identificacdo das fases reativas (ZBA&t al., 1990). A micro-estrutura dos
agregados reativos, bem como as mudancas sofreladoda reacdo podem ser avaliadas
utilizando MET de alta resolucdo. Detalhes micrimegrais como porosidade, identificacao
da fase cristalina da silica (tridimita ou cristidby e defeitos provenientes de tensdes séo

parametros indicadores da reatividade potencial.

Zanni et al. (1994), citados por Prezzi et al. {)9%emonstraram que técnicas para a
deteccdo de grupos silanol usan@ooss Polarization Magic Angle Spinning Nuclear
ResonancéCP-MAS NMR), podem ser usadas para determinaiopepsao de um agregado

de participar na RAA. Espectr6®Si NMR mostram a proporcdo de atomos de siliciadigs

a diferentes espécies atdmicas. Por exemplo, urnatemtontendo apenas ions $igados a

4 oxigénios de siloxanas (quartzo ou tridimitajpfoome ilustra a Figura 5a, vai apresentar
apenas o pico Qem -111,7 ppm (em relacdo ao tetrametilsilanoyrgigc). Uma amostra

que foi atacada por grupos hidroxila apresentaéay do pico @, o pico G em -101,3 ppm
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correspondendo uma conectividade a 3 grupos sidoraom hidroxila, conforme indica a
Figura 5b.

Analogamente &teré ligacdo a dois grupos siloxano e a dois grigdroxila. Analisando o
espectro de uma opala, Zanni et al. (1994) detentars picos &e J com largura de linha

tal que indicou a natureza amorfa e, portanto, negitva da amostra.

Si Si
| |
0 O
| |
Si— O — S8 — O — Si Si—O0 — 8 — 0 — Si

O_
O_

w
ap

H.C
|
HC — Si — HC

|
H.C

(€)

Figura 5: representacdo esquematica das liga¢c@egrdpos siloxano e tetrametilsilano.

Monteiro et al. (2001) avaliaram a influéncia deeselade da deformacéo sofrida pela rocha
na reacdo alcali-silica. A investigacdo foi real@aom rochas quimicamente semelhantes,
mas que sofreram processos de deformacédo de pmeeesicrescente e diferem em
granulometria, estado de deformacéo e organizasiint@wal dos policristais. Os resultados
de expansdo em argamassas (ASTM C 1260), moldadass agregados testados, indicaram

um aumento na expansao na seguinte ordem: granogdioilonito, filonito, e ultramilonito.
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Os resultados sugerem uma correlacdo entre a régdosilica e a deformacao sofrida pela

rocha, aumentando com o desenvolvimento de foling&dextura.

Os ensaios laboratoriais desenvolvidos desde geacdo alcali-agregado foi descoberta (ha
50 anos), sdo conduzidos de forma acelerada, ttmi@ssegurar, em poucas semanas, se 0
agregado tem reatividade potencial ou ndo. A gramd&ria dos ensaios laboratoriais
consistem na avaliagdo do comportamento de "bateasrgamassa" moldadas com os
agregados que se pretende analisar. As condi¢ctassd® fixadas em diversas normas, como
por exemplo, nas normas americanas ASTM C 2&ndard test method for potential alkali-
reactivity of cement-aggregate combina)ioMSTM C 1260 ¢tandard test method for
potencial alkali-reactive aggregatgesASTM C 289 ¢tandard test method for potential
alkali-silica reactivity of aggregates - chemicalkthod, na norma africana NBRI, e nas
normas canadenses, CSA A23.2-25Pegt method for detection of alkali-silica reactive
aggregate by accelerated expansion of mortar arariam em relacdo a temperatura de
ensaio, teor de alcalis poniimensdes dos corpo-de-prova e concentracéo eldisolucio
alcalina (NaOH e NacCl).

Muitos pesquisadores utilizam estes ensaios naagéial do desempenho de agregados,
cimentos e adi¢des minerais. No entanto, enconseuma literatura resultados contraditérios
quando se avaliam o mesmo material (agregado) deredies condicdes de ensaio
(temperatura e solucdo), como pode ser visto nadtaelos obtidos por Bérubé e Frenet
(1994), entre outros.

Além da possibilidade da utilizacdo conjunta decrgifites técnicas analiticas e ensaios
laboratoriais, alguns pesquisadores propdem taml@énconsideracdo de parametros
relacionados as circunstancias na qual o agregadautilizado em obra.

Integrando os ensaios laboratoriais a aspectobrde Rodrigues et al. (1997) propuseram um
indice de reatividade potencial (IRP) para rochasitpides e quartziticas que, além dos
parametros relacionados as caracteristicas miggrak) considera os materiais a serem

utilizados e o tipo de obra. Este indice é calaulzmhforme indica a Tabela 3.
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Tabela 3: indice de reatividade Potencial (IRPapachas granitdides e quartziticas.

PARAMETRO (A) CONDICOES
NBR | - 12 dias <0,11%(0) >0,11% (3)
NBR | - 28 dias <0,20%(0) >0,20%(3)
Angulo de extin¢do ondulante B 15-25°1) >25(2)
Porcentagem de quartzo microgranular <1% (0) %15 5-15%(2) >15% (3)
Granulometria da matriz >1mm (0) 1-0,20mm(X0,20mm(2)
Microfissuramento ausente a fraco (0) moderaddof1g (2)
Teor de alcalis solluveis no cimento da obra <0,4%(0>0,4%(3)
2A

Tipo de obra (B) N&o hidraulica (0,3) parcialme(@s) hidraulica (1)
Condi¢des ambientais(C) Arido(0,5) temperado au(i8) tropical (1,0)

>(B+C)

IRP =3A x 3(B+C)

O indice de reatividade potencial (IRP), sugericdop autores, é calculado através do
somatorio de pesos que sao atribuidos dentro da pathmetro, podendo classificar o

agregado como inerte12), potencialmente reativo (12-20) e reativo (>20)

Na literatura ndo existe um consenso sobre a detegdo da suscetibilidade de agregados
silicosos a reacdo alcali-agregado. Swamy (1998pata que todos agregados sao
considerados intrinsecamente reativos quando usagiogsoncreto. O fato € que existem
muitos fatores influentes no desenvolvimento dag@es éalcali-silica e alcali-silicato, tanto
no que se refere a proporcdo agregado/cimentoantaoas particulas de agregados, quanto

a relacéo entre a presenca de determinado mieatala e sua quantidade.

2.4.2 Alcalis e alcalinidade

Do grupo dos elementos alcalinos, apenas o0 sédipatassio estdo presentes no cimento em
quantidades significativas. O termo &lcali utilieada reacdo &lcali-agregado refere-se a
guantidade total de alcalis, expressa como te@laddis equivalente ou equivalente alcalino
em sédio [NgO eq. = NaO (%) + 0,658K0(%)].
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Os dlcalis (N& e K) no cimento sdo provenientes da matéria-primacécal e argila)
utilizada na fabricacdo do clinquer e podem vaeatre 0,3% e 1,5% (WEST, 1996).
Segundo a ASTM C-150/97, um cimento de baixo temraltalis deve apresentar o teor
equivalente alcalinag 0,6%. No entanto, Paulon (1981) ressalta que saceundamental do
atague aos agregados € a elevada concentracansddeidnidroxido nas solucdes dos poros
dos concretos executados com cimentos ricos eno gd@btassio, e ndao o teor de sodio e

potéssio do cimento propriamente dito.

Por este motivo, alguns pesquisadores (OBERHOLSTIBR6; HOBBS, 1988; TAYLOR,
1997) sugerem que além da limitacdo do teor ddisilda cimento seja limitado o teor de
alcalis totais ou soltveis por®nde concreto. O contetido de &lcalis do concrete et
expresso levando-se em consideragdo o consumaeeto, através da massa por unidade de

volume (kg/m).

Estudos realizados por Oberholster (1986), citado Furnas (1997), mostram que a
manifestacdo ou ndo de expansdes depende do cordeudicalis soluveis ou ativos e o
consumo de cimento por metro cubico de concretoal@ente faz-se referéncia aos alcalis
em termos de equivalente alcalino. No entanto, -deveonsiderar que s6 os alcalis soluveis
em agua, que correspondem a uma fracdo do totah dsponiveis para reagir a partir da

hidratacdo do cimento.

A Figura 6 apresenta graficamente as regifes lilagtgpor Oberholster (1986), extraido de
Furnas (1997), que relacionam o teor de ciment@arwreto (kg/m) e o teor de alcalis

disponiveis no cimento por metro cubico de concrsocombinacdes entre teor de cimento e
alcalis disponiveis dividem regifes que classificasnteores em inécuos, potencialmente

deletérios e deletérios.

Hobbs (1988), testando diferentes combinac¢des ngucwo de cimento e agregados reativos,
concluiu que, mesmo em misturas com cimento deadteveor de alcalis e agregados
reativos, as reacdes deletérias sO0 ocorreram emretos com teor de alcalis acima de
3kg/m®. O contetdo de 4 kgfinde NaOeg, em concretos produzidos com agregados
reativos, tem sido proposto, mais recentementeocom teor limite para que nao ocorra

comportamento expansivo (TAYLOR, 1997).
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O controle da quantidade de &lcalis presente nentionou concreto, com a utilizacdo de
cimentos com baixo teor de &lcalis ou redugdo neswmo de cimento, ndo exclui a
ocorréncia de reacdes expansivas quando os &éalisriundos de fontes externas como sais
de degelo, 4gua do mar, agua de amassamento @jcadiditivos quimicos (a base de
cloretos) e pozolanas. Na literatura encontramrgersbs casos em que a reacéo tem sido
constatada com o uso de cimentos de baixo tedcdésgSWAMY, 1999).

© 600 T ' ) '
< : ; ‘ |
2] | |
o Deletério
g : > 3.8 kg Na20 equivim®
8 400 \ N |
s Potencialmente
2 | Deletério
E Idcua I ‘
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£ 200 + % ‘
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=]
° 1
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0 S IR . T
0 0.5 1 1.5 2 2.5

Alcalis disp. no cimento (% Na20 equivalente)

Figura 6: caracterizacdo da reacado em funcao daléealcalis disponiveis e do consumo de

cimento por metro cubico de concreto (fonte: FURNAZ7).

Também os agregados podem liberar alcalis na sohlg@gua dos poros. Tasong e Lynsdale
(1998) investigaram a interacédo agregado-cimenta giéerentes tipos de agregados (basalto,
quartzito, calcareo e areia), originarios da regi@oNorth Yorkshire, Inglaterra. Os autores
constataram que o basalto liberou significativaantjdades de Nae K’ para a solugédo de
cimento na qual foi suspenso. Aos 28 dias, a cdragio de Nadeterminada por ICP-AE
(Inductive coupled plasma-atomic emisgichegou a 240 mg/l enquanto que para 0s outros
agregados foram obtidas concentra¢cfes de até 1450 mg

Estudos feitos por Hobbs (1988), testando cimentws baixos e altos teores de alcalis,

mostraram que a RAA sO ocorre com altos valorepHlieda agua dos poros, o qual esta
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correlacionado com o alto teor de alcalis do cimefit pH da solugdo da agua dos poros
atinge valores entre 13,5 e 13,9 quando usado mmentd de alto teor de alcalis, e valores de
12,7 a 13,1 quando usado um cimento de baixo edlahlis. O aumento do teor de alcalis

aumenta a concentracao de ions ©diica de 10 vezes (NEVILLE, 1997) e a alta aladdite

da solugédo facilita a dissolucdo da silica reapvesente nos agregados, favorecendo a
formacao de gel silico-alcalino.

Vogelsberger et al. (1984), citado por Prezzi (}99&rificaram que a solubilidade da silica
aumenta continuamente com o pH variando de 5 &ddundo os autores, estes dados podem
ser relevantes quanto & RAA, uma vez que o pH ldg&w nos poros do concreto varia entre
12,5 a 13, pois uma tendéncia € estabelecida derdaarda solubilidade com o aumento do
pH. A dissolucéo da silica, no agregado de origempasso inicial da reacéo alcali-agregado,

pois apenas a silica dissolvida esta disponivel participar em tal reacao.

2.4.3 Umidade e Temperatura

O aumento de volume do gel formado na reacédo é@aeviabsorcdo de agua e depende da
umidade do meio. Desta forma, as estruturas der&mnque se encontram em contato com

ambientes Umidos, como as obras hidraulicas, est@®suscetiveis a RAA.

Conforme Bulletin 79 (1991), em ambientes com unhedi@elativa abaixo de 80% os danos da
RAA podem nao ocorrer. No entanto, cabe ressalt& Qdo sao necessarios niveis
continuamente altos de umidade para que ocorrac@@e A mesma se desenvolvera sempre

gue as condic¢des estiverem acima de 80% (HASPAR'YH9).

Segundo Wang (1990), quando a umidade decresatoandee!, nenhuma expansao devido a

RAA pode ocorrer, mas o teor de umidade "seguéo@pender da temperatura.

De acordo com Kihara (1986), a solubilizacéo e aggo dos ions alcalinos na solu¢cdo dos
poros € intensificada com ciclos de molhagem egs#ra em ambientes com umidade
relativa acima de 85%.
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Jones e Poole (1986) examinaram a mudanca na éxpamsn relacdo a umidade e
temperatura de amostras extraidas de concretagueais que apresentaram reacdo alcali-
silica. Constataram que a expansao foi desprezwelqualquer temperatura quando a
umidade relativa era de 75%. Em 85% de umidadéivelforam observadas expansfes a
temperatura ambiente @&C). As expansGes maximas ocorreram com 100% deagiid

relativa a 3&C.

A temperatura aumenta a cinética da RAA que, cosneacdes quimicas em geral, € ativada
por temperaturas elevadas. Na literatura, no emtaninfluéncia da temperatura na reagao

alcali-agregado é controvertida.

2.5 MECANISMOS DA REACAO ALCALI-AGREGADO

A reacao alcali-agregado é um fendbmeno complexdr®ms/ dos seus aspectos ainda néo
foram completamente entendidos. A maioria dos psadares, no entanto, concorda com as

seguintes assercoes (PREZZI et al., 1997):

a) a reacdo ocorre entre certas formas (amorfas ptocristalinas) da silica
presente na rocha e os ions hidroxila (@t solucdo da agua dos poros do

concreto;

b) a concentracédo de hidroxidos em solucao é fortesrdterminada pela
guantidade de alcalis no cimento;

c) o produto da reagdo é um gel que absorve aguda gerando fissuras e

deterioracéo do concreto.

Existem diferentes teorias propostas com o objatevexplicar o mecanismo de expansao do
gel originado na reacgdo, entre as quais destacames®ia da pressdo osmoética, proposta por
Hansen (1940), a teoria da absor¢éo, sugerida p@anv(1952), e mais recentemente Prezzi,
et al. (1997) basearam-se no conceito da dupla daneétrica para estabelecer uma

correlacédo entre a intensidade da expansao e aosggap quimica do gel.
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Hansen (1940) atribuiu as expansdes geradas noetorgela RAA a pressao hidraulica
gerada pela osmose ou pressdao osmoética. Considema pasta de cimento endurecida,
cercada por agregados, atua como uma membrananie@esl que permite a passagem de
agua e ions alcalinos dos agregados reativos, mpede a passagem de ions silicato

(SiOs*"). Desta forma, 0o aumento da presséo daria origissuiracdo e expansao.

A teoria da pressdo osmdtica, no entanto, nao gansexplicar inteiramente o mecanismo
de reacdo, uma vez que Vivian (1952) observou gimada a fissuragdo a membrana
impermeavel romperia, dissipando a pressao de sdpdrem como os produtos da reacdo ao

longo das fissuras.

Na teoria da absorcdo, desenvolvida por Vivian 2)9% expansdo dependera da

concentracdo volumétrica do gel, da sua taxa deionento e de suas propriedades fisicas.
Se a taxa de crescimento do gel é baixa, a pressfioa gerada pode ser dissipada pela
migracao do gel no concreto. Por outro lado, sa tle crescimento do gel é alta, a presséo
interna gerada cresce a ponto de causar fissueagémdes expansoes.

Prezzi (1995) utilizou o modelo da dupla camaddrieté baseado na teoria de Gouy-
Chapman, que descreve a distribuicdo de ions eenfaneés soélido-liquido em solucdes
coloidais, para explicar as expansfes ou variagbkesnétricas causadas pelos produtos da
RAA. O modelo de Gouy-Chapman tem sido aplicadoa pexplicar a floculacdo e
defloculacdo de argilas, quando em contato cont8etueletroliticas.

No modelo de Gouy-Chapman (MITCHEL, 1992), a superfnegativamente carregada das
particulas de silica e os cations adsorvidos édasasdo denominados dupla camada difusa.
A dupla camada difusa é composta basicamente psrd6dio, potassio e calcio. Os ions
alcalinos sdo adsorvidos nos locais onde o oxiggossui ligacdes incompletas na superficie
da silica através de forcas eletrostaticas. A sspasda dupla camada varia em funcao da
forca elétrica que é criada pela combinacdo entexeesso localizado de cétions e a
deficiéncia de anions, uma vez que as cargas megatia particula atraem os cations e

repelem os anions, conforme ilustra a Figura 7.

A valéncia e a concentracdo dos ions é que ir@rdietar a espessura da dupla camada e as

forcas de repulsdo. Para uma dada concentra¢i®,mionovalentes (Nae K" produzem

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



58

maiores espessuras na dupla camada e maiores fteceepulsdo do que ions bivalentes
(C&™), ou seja, mantendo-se todos os outros fatorestaites, um gel rico em sédio possui

uma maior capacidade de expansédo quando compavadora gel rico em calcio.
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Figura 7: (a) distribuicdo dos ions adjacentesupaigicie do sélido, segundo o conceito da
dupla camada difusa; (b) distribuicdo da conceétralp anions e cations em relacdo a

superficie carregada. (fonte: MITCHEL, 1992)

Com base no conceito da dupla camada, onde assqsarequerem cations monovalentes, e
assumindo que a maioria dos cations presentes Inségesubstituiveis, pode-se dizer que
existe uma correlacdo negativa entre a fracdo dm s cations bivalentes no gel {Ca

Mg®*) e o percentual de expans&o. Esta fracgg) (Ede ser calculada conforme a equacéo 8,
proposta por Sposito (PREZZI et al., 1997):

Epiv = (mol CaO + mol MgO) / (mol CaO + mol MgO + modd® + (equacéao 8)
+ mol K;0)

Sendo: (1) mol igual ao numero de moles de um coee 0xido e (2) § igual a fracdo de
ions bivalentes atribuida ao Ca e Mg.
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Para validar o modelo, Prezzi et al. (1997) anaisao comportamento expansivo de
argamassas submetidas a RAA usando o método de engposto pela ASTM C 1260, com
diferentes aditivos quimicos adicionados a aguardassamento em concentragcdes molares
iniciais de 1 e 2. Através da analise por microecagetronica de varredura e analise
semiquantitativa do gel por EDS, de amostras abdstaapds a expansao, 0s pesquisadores
constataram que quanto maior a relacdo CaO/SiGldanglisado, menores sao as expansdes
obtidas. Os resultados estdo de acordo com o mpdabosto da dupla camada difusa. Para
uma dada concentracéo iénica, o0 modelo indica gpansdes elevadas sdo esperadas quando
cargas negativas das particulas de silica sdoatieattas pela camada difusa dos ions
monovalentes. Comparativamente, as pequenas exgsassdesenvolvem quando a camada

difusa € composta por outros ions de maior valéncia

A composicao quimica do gel tem influéncia sobmeagor ou menor capacidade de expansao
do concreto submetido a reacdo. A composicao gajraienorfologia e a quantidade do gel
formado, bem como a relacdo destes fatores conteasidade da expansao, vem sendo
investigados por diversos pesquisadores (KIHARA3IPREZZI, 1995; THAULOW, 1996;
KURTIS et al., 1998; HASPARYK, 1999; HASPARYK, 200&ntre outros).

O gel é facilmente identificAvel em um microscogletrénico de varredura. Na maioria dos
trabalhos é encontrado na interface entre o agoegadpasta de cimento, apresentando uma
textura lisa ao longo das fissuras e nos porosndtises quantitativas por EDS, apresentadas
pelos autores anteriormente citados, mostram camoiais elementos silica, célcio, sodio,

potassio e relacdo CaO/SiO abaixo de 1,0.

Variagfes nos teores destes elementos sdo obsgrvewa vez que a analise € realizada em
um microvolume de material, que é muito fino e s#téado nas proximidades tanto da pasta
quanto do agregado. Em funcéo disto, a excitacaordearea pode abranger outras (péra de

ionizacao) causando interferéncia na quantificalgioelementos.

Kurtis et al.(1998) empregaram microscopia de trassao de raios-x moleS¢ft x-ray
transmission microscopyno sincroton do Berkeley National Laboratori@l{fornia, EUA),
no estudo da morfologia do gel da RAA. Os autoresrenaram as reacdes ocorridas em uma

amostra de gel, oriundo da barragem de Furnas @MB®ais), em contato com diferentes
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solucgdes: solugdo saturada de hidroxido de cakmtycdo 0,05M de NaOH e solugéo
saturada de hidroxido de calcio + 0,01M de NaOHaAw®stras foram preparadas com alta
relacdo solucdo/solido, disponibilizando espacoapaue os produtos formados se

desenvolvessem com sua morfologia caracteristica.

Através desta técnica a amostra (gel) pode senamzeem alta resolugcéo (43 nm) no tempo
em que as reacbes quimicas procedem, pois, diéenente de outras técnicas, ndo exige
secagem da amostra, procedimento que inevitavetnoeotre em técnicas em vacuo, Como a
MEV. Os autores examinaram as reacfes ocorridaanmastra de gel exposta em trés
diferentes solugdes: solugdo saturada de hidréélodlcio, solucdo de hidroxido de sédio
(0,05M) e solugéo saturada de hidréxido de calcdp10M de hidréxido de sodio e solugbes

combinadas de hidroxido de sédio e calcio.

A técnica consiste basicamente em focar os raisgbxe a amostra por um condensador.
Apos atravessarem a amostra, os raios-x sdo focadwme uma camera CCD e registrados
ponto a ponto. As reacgdes quimicas ocorridas entyel e as solucdes foram registradas em
intervalos diversos desde 5 minutos a 2 semanaBighisas 8a ,8b ,8c e 8d ilustram algumas

das imagens obtidas.

Através das imagens obtidas os autores constatguana reacdo entre o gel e a solucdo de
hidréxido de sodio provoca uma dissolugdo e remimacdo da silica, que se inicia na
periferia da particula formando areas de menoridads. Comparada com a amostra seca,
originalmente densa, a amostra torna-se menos gemsacando a desordenacéo do material,
permitindo que os ions da solucdo permeiem marenignte em direcdo ao silicato e

produzindo um gel expansivo.

O contato com a solugdo de hidroxido de calcio dgem a formacgdo de produtos com
estruturas aciculares em aglomerados isolados kantet a morfologiaféixe de trigt. As

particulas de gel se dissolveram completamente apadicdo de hidroxido de calcio e os
produtos estruturados formaram-se liviemente empdfuila alta relacéo solugéo/sélido. Esta
estrutura foi comparada pelos autores como umaafgonecursora do C-S-H, j4 que a
formacdo dos produtos aciculares, ocorrida no torda gel com solucdo de hidroxido de

calcio, € muito semelhante aos produtos resultal@esacao entre espécies de silica e ions de
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calcio, ja relatadas por outros pesquisadores, coowre similarmente em concretos
contento silica ativa (MEHTA; MONTEIRO, 1994).

Figura 8: (a) imagem da amostra seca; (b) imagegetlem Ca(OH)por 30 minutos; (c)
imagem do gel em Ca(Ofapds 2 horas e (d) imagem do gel em 0,05M NaOHW agora.
(fonte: KURTIS et al., 1998).

Comparando os produtos formados no contato do @al a@s solugcdes analisadas com a
reacao alcali-silica, os autores concluem, de acoain 0 mecanismo sugerido por Prezzi
(1997), que os cations estudados produzem gel sxoaenquanto que a reacao da silica com

0s ions calcio ndo geram expansao.

Hasparyk (2005) realizou um amplo estudo do gelisato por Kurtis et al.(1998) coletado

na superficie do concreto deteriorado da barrageétla Burnas. Com o emprego de técnicas
como difracdo de raios-x (DRX), microscopia eleitérde varredura (MEV), andlise térmica
(DTGA), espectroscopia no infravermelho (IR) e esmscopia de ressonéncia nuclear

magnética (RNM). O gel foi caracterizado como ulcatio de potassio hidratado com grande
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potencialidade expansiva. A partir principalmerdaeg@ssonancia nuclear magnética (RNM), a
autora verificou que o potéassio faz parte da agtudo gel enquanto que o sédio se apresenta
combinado na forma de trona, um carbonato de ddidiatado (NgCO;.NaHCQG.2H,0),

produto cristalizado que se encontra segregaded®ado silicato de potassio amorfo.

Os trabalhos anteriormente citados convergem ntidesede constatar que o gel silico-
alcalino, resultante da reacdo, pode adquirir um@posicdo quimica varidvel e a sua

mobilidade ou fluidez e expanséo esta relacionadsathente a sua composicao quimica.

2.6 0 EFEITO DA ADICAO DE POZOLANAS NA REDUCAO DA
EXPANSAO DEVIDO A REACAO ALCALI-AGREGADO

Conforme comentado anteriormente, a utilizacdodigdas minerais tém influéncia benéfica
sobre a durabilidade do concreto. Parte destaéindia € favorecida pelos efeitos fisicos
associados com o tamanho das particulas, geralmensefinas que as do cimento Portland,

e, ainda, pelas reacdes pozolanicas e cimentibHadTA, 1983).

A ASTM C 618/78 e a NBR 12653/92 definem pozolaom@ um material que, por si S0,
possui pouca ou nenhuma atividade cimenticea, mes guando finamente dividido e na
presenca de agua, reage com o hidroxido de caldcem@eratura ambiente para formar

compostos com propriedades cimentantes. Essa réag@onada de reacao pozolanica

Essas pozolanas podem ser originarias tanto deriai@teaturais (tufos vulcénicos, terras
diatomaceas, argilas calcinadas) como de subpredutesiduos industriais (cinza volante,
silica ativa e cinza da casca de arroz). O seuegogrode ser feito de duas formas distintas:
(1) como substituicdo de parte do cimento, visaadeducao de custo e (2) como adicdo em
percentuais variaveis em relagcdo a massa de cimempoe na atualidade consiste na forma

mais empregada, geralmente com o0 uso concomitardditivos superplastificantes.

Desde os primeiros estudos sobre reacao alcaljagoese constatou que a incorporacao de
materiais silicosos finamente moidos, ou pozolapasieriam agir de forma benéfica na
reducdo das expansoes (VIVIAN, 1983; DIAMOND, 198®)BBS, 1988). Porém, logo se
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descobriu que existem teores que inibem a expaisames 6timos) e outros que agem de

forma contréria (teores péssimos).

Os mecanismos da reacdo pozolanica e da reacdiesélica sdo muito semelhantes. Urhan

(1987) revisou estas duas reacdes e propds 0 seguacanismo:

Tanto na reagéo pozolanica como na reacéo altiaki-st ions C4, Na', K* e OH
sdo adsorvidos pela superficie da silica nos proseminutos de hidratacdo. A
adsorcao do OHaumenta o numero de coordenacdes dos atomosicie sia
superficie da silica e promove a sua dissolucdanaCos fons Cd sdo mais
fortemente adsorvidos do qué K N4, eles reagem primeiro dissolvendo a silica.
Se a taxa de cristalizacdo do C-S-H for superi@xa de dissolugdo da silica, C-S-
H pode ser formado na superficie da silica e eoldisgo para. Caso contrario, a
dissolucdo continua a se processar e os i6res & podem penetrar no complexo
silica-cal para formar um gel silico-alcalino, cando conseqiientemente variagdes

volumétricas.

Inadequadas adicbes de pozolana podem aumentapanséo. Para um determinado
contetdo de &lcalis do cimento, uma determinadatmlzale de pozolana (teor 6timo) deve
ser adicionada, produzindo uma quantidade maxima-8eH e uma quantidade minima de

gel. A Figura 9 ilustra este comportamento.

Diversas adicbes minerais, tais como cinza volagitea ativa, escoria granulada de alto-
forno, metacaulim, entre outras, tem se mostragazss de reduzir a expansao do concreto,
inibindo a RAA. O Centro Tecnoldgico de Engenh&igil de FURNAS Centrais Elétricas
S.A., localizado em Goiania (GO), tem analisaderdifites casos da reagdo no Brasil e no
exterior. Na publicacdo da equipe de Furnas (18€d)apresentados resultados de ensaios
laboratoriais envolvendo varios agregados reatiwtdizados na construcdo de diversas
barragens do pais, bem como o desempenho de téferadicbes minerais em substituicao

parcial do cimento para inibir a expanséo causatiarpacao.

O comportamento de concretos com adi¢cdes frentdA &nda ndo foi completamente
entendido. Varios mecanismos sdo propostos patea&xp contribuicdo da incorporacao de

materiais pozolanicos, como adicdo ou como matermakntante suplementar, na reacéo
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alcali-silica e alcali-silicato. Alguns pesquisaggkr como Chatterji (1989), consideram a
diminuicdo do Ca(OH)como a maior contribuicdo no controle da expansaquanto que
outros pesquisadores, como Diamond (1983) e P&g¥)lsugerem que o maior beneficio

do emprego das adi¢cdes minerais esta na redugdoalaidade e pH da solugcédo da agua dos

pOros.

Quantidade do produto formado

gel RAA

Y

Teor de silica na mistura
* sem escala

Figura 9: representacdo esquematica tedrica ddidade de C-S-H e gel formados em

funcao do teor de silica na mistura (fonte: URHAB7).

Segundo Diamond (1983), as adicOes pozolanicas agawves de um mecanismo de reacao

de superficie, o qual reduz nédo s6 a concentrag&cdlis, mas também a concentracdo de
ions hidroxila, isto €, o pH da solucdo da aguapmiwss. A analise quimica da solucdo dos

poros, extraida de pastas de cimento contenda sitica, mostrou que ocorre um aumento

inicial na concentracao de alcalis e ions hidroxilas apos um dia a concentracdo destes ions

foi progressivamente reduzida a valores muito tsixo

Chatterji (1989) atribui a reducéo da expansdoasumo do Ca(OH)formado durante a

hidratacdo do cimento, sendo esta uma importaméilooicdo das adicdes minerais. De
acordo com o referido autor, a presenca de Ca(®kquisitgpara a reacdo alcali-silica e

expansdo no sentido de que ela acelera a penetdacitd, Ca, OH e H,O nos grdos
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reativos de silica, quebrando as ligagfes Si-OsSnasmo tempo em que os ions de silica
tendem a se difundir. A taxa de migracdo da sikcanversamente proporcional a
concentracédo de Ca(OHjJsto é, quanto mais alta a concentracéo dé, Gzais baixa a taxa
de difuséo da silica. As observacdes feitas portt€iia(1989) baseiam-se, segundo Wang
(1990), em investigagcOes realizadas em rodoviasdde pela contaminacdo sofrida com a
utilizacdo de sais de degelo. Chatterji (1989) tados que, em certas condi¢des, concretos
com agregados reativos nao sofreram reacéo ailiesi;snesmo contendo uma significativa
quantidade de sal de degelo. Em concretos cont€agOH) livre, entretanto, ocorreram

extensivas reagdes entre os agregados reativealale degelo.

Wang e Gillott (1991) concluem que duas func¢les d@senvolvidas pelo Ca(OHno
mecanismo da reacédo alcali-silica. Primeiro, eke @agno unbuffer mantendo o pH alto da
solucéo da agua dos poros, isto €, uma alta caacéontde OH Segundo, ele age como fonte

de C&", cuja liberagéio pode produzir gel silico-alcalenpansivo.

Outro fator, segundo Prezzi (1995), que contribariapa diferenca de comportamento dos
hidroxidos alcalinos e do hidréxido de calcio @manho dos cations hidratados, os quais tem
influéncia no ataque aos agregados silicosos. @sdfralinos, Nae K', possuem um raio

menor do que os fons de*Ca grande habilidade em reagir.

Bhatty (1985), estudando o mecanismo das reac@dgmicas e o controle da reacgéo alcali-
agregado, conclui que as pozolanas reduzem a éi@aassada pela reagéo pela producao de
C-S-H e silicatos hidratados com baixa relacdo IC&&es hidratos podem reter o alcali
adicional, reduzindo a quantidade de alcalis dismbnpara a reacdo com 0s agregados
reativos, eliminando o efeito deletério da expan€&oresultados indicaram que a quantidade

de alcalis retido aumentou com o aumento da adiegmzolanas.

Da mesma forma, Glasser (1995) chama a atencampata de que a relacdo Ca/Si do C-S-
H formado em uma pasta de cimento Portland € emo e 1,8, e que 0 uso de cimentos com
adicbes minerais (escéria de alto forno, cinzantel& silica ativa) diminui esta relacdo para
1,4-1,5, dependendo da proporcao adicao-cimenttretinto, baixas relagcdes Ca/Si, em
torno de 1,0, podem ser obtidas com a utilizacdoimiea volante (classe F) ou silica ativa.

Segundo Glasser (1995), quando a relacdo Ca/Sagaakarga na superficie do C-S-H é
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positiva e anions s&o absorvidos pelo C-S-H (erdgundo a solugdo dos poros eni M),
e quando a relacdo Ca/Si é baixa (1,2-1,3), a cagaperficie do C-S-H torna-se negativa e

0s cations sdo adsorvidos ao C-S-H.

Hobbs (1988) verificou que os efeitos da utilizag&ocinza volante e escoria granulada de
alto forno, como materiais suplementares ao cimeamoconcretos e argamassas submetidos
a RAA, sdo bastante varidveis. Na maioria dos t&$o$ obtidos, a substituicdo de cimento
por estes materiais diminuiu a expansdo. Em algasss, nos quais as adicbes minerais
continham altos teores de alcalis, a expansao a@omeDiante destas constatacdes, propde
levar em consideracdo o conteudo de alcalis dgdesliminerais, e sugere que constatada a
falha em um teste de efetividade, se consideredt&or de alcalis da cinza volante e 1/2 do
teor de alcalis da escéria como élcalis disponipaia a reacéo, e se calcule o contetudo de

NaOeq incluindo estes valores.

Duchesne e Bérubé (1994a,b) analisaram o efei@gienas adicbes minerais (silica ativa,
cinza volante e escoria de alto forno) em reduzakgansao devido & RAA. A contribuicdo
das pozolanas, utilizadas como material suplemetaimento, foi avaliada através de dois
parametros adicionais: consumo de Ca@Oél)analise da solucdo de agua dos poros em
amostras submetidas ao teste canadense CAN/CSAR-A23A. Concluiram que quanto mais
alto o conteudo de material suplementar (cimentbstfuido por pozolana), maior o consumo
de Ca(OHj), determinado por termogravimetria. Nao foi corstatnenhuma correlacao entre
o teor de Ca(OH)e a reducdo de expansdo no concreto. Portantopsuicm de Ca(OH)
observado nas misturas analisadas parece ser apaaaonsequéncia da reacao pozolanica,
em funcdo da reducdo da alcalinidade na soluc&ygda dos poros. A andlise da agua dos
poros, extraida de corpos-de-prova mantidos em rédrdmida até 545 dias de cura,
evidenciou que abaixo de 0,65M (correspondente% 86 reducdo em relacdo a mistura
controle), as misturas testadas apresentaram bayansoes (< 0,04% depois de 2 anos). Os
autores acreditam que as pozolanas testadas imaprpoais alcalis em hidratos secundarios
do que disponibilizam para a solucdo dos porostribomdo desta forma na diminuicdo da

concentracdo de alcalis e do pH.

O teor de alcalis € um fator que desempenha sigtifa importancia na reacdo. Nixon e
Page (1987), em revisdo sobre a influéncia deste fea composicdo da agua dos poros,

concluiram que uma cinza volante fina, com baixw tke alcalis, substituindo um cimento
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com alto teor de élcalis seria muito mais efetizaquanto que uma cinza volante grossa
substituindo um cimento, com baixo teor de alcalisjeria aumentar a concentragédo de ions

hidroxila e agravar a reacao.

Kollek et al. (1986), citados por Taylor (1997)alizaram estudos paralelos de expanséo e
composicao da agua dos poros de argamassas comiezdovolante, escéria granulada de
alto forno e pozolanas naturais, agregado reatipald) e cimento com alto teor de alcalis
(NaOeq = 0,92%) e baixo teor de alcalis {8eq = 0,68%). Nas misturas com cimento de
alto teor de alcalis, as fissuracbes reduziram eosubstituicdo de altos teores de cinza
volante, escéria e pozolana natural. Nas misturas @mento de baixo teor de alcalis, ndo
ocorreram fissuragbes, mas as mesmas foram caretagan misturas com o mesmo cimento
substituido por cinza volante, escoria e a maidida pozolanas naturais testadas. Os
pesquisadores atribuiram o aparecimento de fissocasridas nas misturas com cimento de

baixo teor de &lcalis e cinza volante, & conceatrale OH maior que 0,3M aos 180 dias.

Além da reduc¢édo da alcalinidade, a teoria da degukaada proposta por Prezzi (1995) explica
o efeito das adi¢cdes minerais em reduzir a exparsdsada pela RAA. As adicdes minerais
reduzem o pH da solucdo de agua dos poros do tontoenando-a menos agressiva e
reduzem a carga negativa da superficie da silican@ menor a concentracdo iénica na

superficie carregada da particula, menores a resaé expansdes que sédo desenvolvidas.

Resultados obtidos por Wang (1994) foram avaligoms Prezzi (1997) de acordo com a
teoria da dupla camada. Usando o método aceler&dd1AC 1260, Wang constatou que nas
amostras preparadas com 55% de substituicAo deiaes@o ocorreram expansdes. No
entanto, em amostras preparadas com 45% de sig@siiou menos, expansdes semelhantes
aguelas apresentadas pelas amostras de referéraia bbservadas. A andlise do gel por
EDS, da amostra com 55% de escoéria, mostrou uno b@ortetdo de N® equivalente
(Na&Oeq) e alta relacdo Ca/M@eq. O gel formado nas amostras de referénciaaségfo, e
que apresentou grande expansdo, mostrou 0 maitelclinde NzOeq e o menor relagédo
Ca/NaOeq. Estes resultados sdo consistentes com a teompla camada, em que, para
uma dada concentracdo idnica, pequenas expansdegesidas pelo gel contendo uma

grande proporc¢ao de ions divalentes com respestdoas monovalentes da camada difusa.
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Recentemente, Lane e Ozyldirim (1999) propuserantileacdo de misturas binérias e
ternérias na reducdo da expansado provocada pogregaalo altamente reativo responsavel
por expansdes ocorridas em estruturas e rodovi&anada. Uma quantidade fixa de NaOH
foi adicionada & 4gua de amassamento, resultandoreocontetdo de &lcalis de 4,7 kj/de
concreto. A quantidade de pozolana variou em fungéiipo de mistura (binaria ou ternéria).
Foram utilizadas cinza volante classe F, escoaawdada de alto-forno e silica ativa como
materiais em substituicdo ao cimento Portland.€3s8ltados das expansdes, medidas até 750
dias, indicaram que a combinacéo de 15% de cinzateoe 35% de escoria de alto forno séo
as minimas quantidades requeridas, em misturagdsppara reduzir de forma significativa a

expansao.

O uso de adicbes minerais em concretos submetidesagio alcali-agregado tem sido
apontado como uma alternativa eficiente para seepnea reacao expansiva, juntamente com
0 uso de agregados ndo reativos e a limitacdoedosst de alcalis no cimento ou concreto. Na
literatura encontram-se diversos trabalhos quereesm o efeito benéfico da utilizacdo de
adicbes minerais na reducdo da reacdo alcali-aime(@UCHESNE; BERUBE, 1994;
GLASSER, 1995; XU, et al., 1995; THOMAS, 1996; BODD2000; KORMAN et al.,
2004). Alguns autores, como Hobbs (1988) e Urh&37), sdo mais cautelosos e ressaltam
gue se deve ter cuidado com o consumo ideal ddgazaoois o excesso de material pode
ndo ser efetivo e as vezes danoso. Resultadooshgmt diversos pesquisadores (BONEN;
DIAMOND, 1992; PETTERSON, 1992; GILLOT; WANG, 1992SHAYAN, 1994,
DIAMOND, 1997, JOENGER; OSTERTAG, 2004; DIAMOND at., 2004) tém alertado
para o efeito contrario da incorporacdo de silit’saana reagdo alcali-agregado. Tal
comportamento € relacionado, na maioria dos traballs caracteristicas fisicas do material

utilizado (elevado diametro meédio) e a interacdiongea com solucdes alcalinas.

Bonen e Diamond (1992) apresentam resultados deo+ailise em pastas de cimento
(baixo teor de élcalis) com 10% de adicdo de s#ittza normalmente comercializada. A
investigacdo da micro-estrutura, apés 1 ano em r@addmaida, revelou que as particulas de
silica ativa apresentavam diametro variando erire 8um. As analises por ED$ir(escar)

em algumas particulas, com tons de cinza diferdasiantre o centro e a borda, mostraram a
formacdo de um produto de reacdo com relacdo @aa& alta (1,7-2,1) na periferia da

particula, diminuindo em direcdo ao centro da meh80,6). Os autores ressaltam que 0s
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produtos encontrados poderiam estar relacionados &aeacdo alcali-silica, embora as
amostras ndo mostrassem tendéncias expansivascré-amalise do gel formado neste caso

mostra composicao distinta do C-S-H comumente drambm na matriz de pasta de cimento.

Petterson (1992) descreve a fissuracdo de argasnassidadas com 10% de silica ativa
ocorrida durante a realizagcdo de ensaios de corersdgue foram imersas em solugéo de 1M
NaCl a 26C, saturada com Ca(Of)As argamassas foram moldadas com silica ativa na
forma granulada slurried silica e cimento de baixo teor de alcalis. Apés tméeses de
exposicao, as amostras moldadas com silica gramalaesentaram fissuracao generalizada
enquanto que as amostras de referéncia estomed silica ndo apresentaram expansao. A
autora constatou a existéncia de um produto déioe@gl) nos poros e fraturas da amostra
com silica granulada, na analise com microscopaird@lico de varredura por elétrons
retroespalhados, e notou também graos visiveiflida 840 reagida e fissuras partindo destes

pontos.

Shayan et al.(1994), citados por Diamond (19979¢ci@eram a ocorréncia de fissuracdo em
concretos com adicdo de silica ativa e curadosparv®s autores relatam a ocorréncia de
grandes particulas de silica densificada (4Q4)0nas pecas de concreto que, na presenca de

alcalis, agiram como "agregados reativos", formamndael de silica.

Diamond (1997) apresenta alguns paradoxos existemediversos aspectos da reacdo alcali-
agregado no que se refere ao efeito benéfico tlaagho de silica ativa na prevencdo da
reacdo. Menciona resultados obtidos por pesquisadque encontraram relagdo entre a
presenca de particulas grandes de silica ndo esagid ocorréncia de expansao e ressalta que
0 uso de silica ativa nem sempre pode prevenssaricado, podendo em alguns casos induzi-
la. A adicdo de particulas de silica de didmetratanacima dos valores comercialmente
utilizados pode apresentar comportamento semell@anta agregado reativo, formando um
gel semelhante ao da reacéo alcali-agregado nangeesle altas concentracfes de hidroxidos

alcalinos.

Embora a silica ativa seja usada freqlientementeattitivos superplastificantes, que agem
de forma a aumentar a fluidez da mistura sem &@adle agua, Diamond (1997) ressalta que

0s uso de superplastificantes do grupo sulfonadie umentar a concentracdo dos ions
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hidroxila. Resultados apresentados por Shayan [129hgley et al. (1995) e Matsukawa
(1991), citados por Diamond (1997), mostram quélcalis derivados dos superplastificantes
(grupo sulfonado) permanecem na solucdo dos pooosamcreto quando as cadeias
poliméricas sédo absorvidas pelos produtos de hickiat do cimento. Dependendo da
dosagem, pode ocorrer um aumento consideravelm@otracdo de OHo que pode resultar

em reacéo de qualquer agregado.

Diamond et al. (2004) avaliaram os produtos de &made aglomerados de silica ativa
densificada em amostras de concreto. Esta formsilida ativa, chamaddensified silica
(silica densificada), é obtida por flotacdo decailno ar durante o processo de producéo, e é
bastante utilizada em alguns paises. A sua utdlizagige um processo de mistura adequado,
pois estes materiais tendem a formar aglomeracdespgrmanecem ndo dispersas em

situacbes comuns de mistura.

Na Figura 10 pode ser observado o aspecto desteriahafjue apresenta caracteristicas
quimicas semelhantes a silica ativa ndo densifi¢addensified silica fumgeporém com

forma e dimensdes diferenciadas (didametro variaedmicrons a milimetros).

Figura 10: (a) imagem obtida em MEV por elétrorgusdarios de silica ativa densificada;
(b) imagem obtida em MEV por elétrons retroespaibatk silica ativa densificada.
(fonte: DIAMOND et al., 2004).
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No referido trabalho, os autores obtiveram evidinde que os aglomerados de silica ativa
encontrados nas amostras de concreto, com altoleéedcalis, ndo permaneceram inalterados
na matriz de concreto mesmo apoés condi¢cdes nodeaisira. Foram constatados, através de
analise da micro-estrutura em MEV por elétronsoespalhados e EDS, dois tipos de
produtos oriundos da reagdo: um gel de C-S-H camde calcio inferior (Ca/Si < 0,6) ao
encontrado normalmente (Ca/Si > 1,5) e produtoededo semelhantes aos encontrados na
reacao alcali-agregado com baixa relacdo Ca/Si,corsideraveis teores de alcalis. Os dois
produtos foram encontrados em bordas de reacadp sgume o primeiro tipo apresentou
efeitos ndo visiveis de mudanca de volume e o slguipo mostrou evidéncias de
instabilidade volumétrica, isto é, expansdo, cgaia fissuras e dissolucdo parcial. Esta
constatacéo fica evidenciada observando-se asasidire 12 obtidas pelos pesquisadores na

analise da micro-estrutura por MEV e EDS.

Os resultados discutidos anteriormente em relacéilizacdo de pozolanas na reducdo da
expansao provocada pela RAA indicam que varios nigetes sdo propostos para explicar a
contribuicdo da incorporacdo destes materiais, cadigdo ou como material cimentante
suplementar, na reacédo alcali-silica e alcaliatitic Porém, varios resultados encontrados na
literatura (PETTERSON, 1992; MITCHEL, 1998; SHEATAR002; DIAMOND 2004,
TURANLLI, 2005), alguns deles discutidos anteriorteeapontam que fatores como o teor de
adicdo ou substituicdo, forma e tamanho das plasice a utilizagdo conjunta ou ndo de
aditivos quimicos podem agir de maneira contramaximizando a RAA ou gerando

expansdes provocadas pela formacdo de produtoshsenes aos formados na RAA.
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Figura 11: aparéncia de uma particula de silisa aénsificada apresentando produtos de
reacdo semelhante ao C-S-H com baixo teor de dédeite: DIAMOND et al., 2004).

Figura 12: aparéncia de uma particula de silisa aénsificada apresentando produtos de
reacdo semelhante ao gel da reacéo alcali-siiomepresenca de sddio e potassio
(fonte: DIAMOND et al., 2004).
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3 A CINZA DE CASCA DE ARROZ COMO POZOLANA:
CARACTERISTICAS E POSSIBILIDADES DE UTILIZACAO

A cinza da casca de artozonsiderada por Mehta (1994) como uma pozolananatite
reativa, € o material resultante da combustdo daacde arroz, geralmente usada pelas
industrias beneficiadoras de arroz como fonte #alar na geracdo de calor e vapor

necessarios aos processos de secagem e parboildas;§raos.

A producdo mundial de arroz esta estimada em 50®es de toneladas por ano, sendo que o
Brasil € o 8 produtor (cerca de 11milhdes de toneladas anpaskdido em ordem crescente
pelo Japdo, Burma, Vietna, Tailandia, Bangladestoriésia, india e China. Nos paises onde
se produz arroz, geralmente se queima a cascaasngzes a céu aberto, na tentativa de
solucionar o problema da disposicéo deste granideneode material no ambiente.

O estado do Rio Grande do Sul € um dos maioresufmeas$ nacionais de arroz (cerca de
50%) e, segundo dados do IBGE, a safra 2005/20D@dtmada em 12,8 milhdes de
toneladas. Considerando-se que a casca equivdl@oad@ peso do grdo, e que apls a sua
combustdo completa se obtém cerca de 20% de @stima-se que 512 mil toneladas deste
residuo foram geradas no Rio Grande do Sul na 280&/2006, e no Brasil 1milhdo de

toneladas.

Alguns centros de pesquisa commstitute of Technology Kampur, india, dAsian Institute
of TechnologyBangkok, Tailandia, tnstitute of Applied Science and Technolobyrkeyen,
Guyana, onde se encontram as maiores producoesodetém direcionado os seus trabalhos
para o aproveitamento desse material como suplementfabricacdo de cimento e como

matéria-prima de outros materiais de construcao.

No Brasil, o aproveitamento da cinza de casca dez atomo material suplementar de
cimentos e concretos tem despertado o interess&rides pesquisadores, destacando-se 0s
trabalhos de Alves e Goulart (1981), Cincotto ()9&uedert (1989), Farias (1990), Isaia
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(1995), Silveira (1996), Abreu (1997), Ferreiraq2 Sensale (2000), Souza et al. (2000),
Santos (2006) e Pouey (2006).

O arroz é uma das plantas que contém grandes dades de silica, principalmente na casca.
A casca de arroz € uma capa lenhosa do gréo, daltaneente silicosa (HOUSTON, 1972;
BARTHA; HUPPERTZ, 1974; MEHTA, 1992, entre outr@sha sua composi¢do encontram-
se 50% de celulose, 30% de lignina e 20% de gbi@se anidra). A silica encontrada na casca
e retirada do solo e transportada até o interigplaiata, encontrando-se de forma dispersa por
toda a sua estrutura celular. O silicio contidocasca de arroz ocorre, aparentemente, em
uma forma amorfa hidratada de silica, com uma testruem estado similar ao vitreo
(opalina) ou na forma de gel (HOUSTON, 1972). Quasdfre a combustdo, cerca de 20%
da casca € convertida em cinza, sendo que a ligniaacelulose podem ser removidas,
permanecendo uma estrutura celular, porosa, cansafterficie especifica (50 a 106/g) e

grande quantidade de silica (85 a 95%).

A cinza pode apresentar coloragées que variam enpreto, o cinza e o branco-rosado. As
mudancas de cor estdo associadas com o processondmistdo da celulose e com as
transformacdes estruturais que ocorrem no mafeeiale a variagcdo da temperatura. Quanto
mais escura, maior o teor de carbono, ou seja,rmaaguantidade de matéria organica nao
queimada. A cor branca é uma indicacdo de uma eaplikidacdo do carbono da cinza.
Segundo Boateng e Skeete (1990), altas temperaumagyos tempos de queima produzem

cinzas de cor branco-rosada indicando a presengiiciena forma de cristobalita e tridimita.

Avaliando a composicdo quimica de diversas cineasasca de arroz, de varios paises do
mundo, conclui-se que as variagfes dos elementosaw@significativas e os teores de silica
geralmente encontram-se entre 90 e 95% chegand@¥a Bste fato é confirmado ao se

comparar a composicao quimica de cinzas distiotdigadas por diversos autores, conforme

indica a Tabela 4.
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Tabela 4: composicao quimica da cinza da cascaae aegundo diversos autores.

COMPOSI(;AO Cook | Cincotto Guedert | Sugitaet| Isaia | Souza et
QUIMICA (%) | (1976)|  (1988) (1989) | al. (1992)| (1995) | al. (2000)
Temperatura | 450°C 500 - 608C | sem controle 60C * Digestdo

de Queima com acido
Sio, 93,15 94,7 93,11 90,0 78,60 99,69
Al,O3 0,41 0,09 0,92 0,1 2,30 0,08
Fe, O 0,20 1,46 0,40 0,40 2,30 0,05
CaO 0,41 0,99 0,52 0,40 1,00 0,50
MgO 0,45 0,95 0,85 0,3 0,80 0,03
SO, nd 0,21 nd nd 0,04 ni
Na,O 0,08 0,04 0,12 0,06 0,01 0,01
K0 2,31 1,75 1,12 2,41 0,56 0,10
Naxeq. 1,48 1,19 0,85 1,65 0,38 0,08
Perda ao fogo 2,77 7,29 nd 4,2 11,8( ni
Res. Insolavel nd nd nd nd nd ni
Obs: nd = ndo determinado ni = ndo informado (50=% a 656C + 50% sem controle

Observa-se, de modo geral, que os resultados sbtdo cinzas de diferentes origens
mostram-se semelhantes, independente do tipo de@w® qual foi submetida a casca. Os
teores de silica variam, na maioria dos casose &ftre 95%, os éalcalis,® e NaO ocorrem

como principais impurezas e geralmente os comp@sais e MgO ocorrem em teores nao

superiores a 1%. Os teores mais elevados de gimadesm ser provenientes da utilizacdo de
adubos quimicos de base N, P e K.

As diferengcas ocorrem ao se analisar a morfologia dinzas obtidas em diferentes
temperaturas de queima. Diversos trabalhos (MEHFPKT, 1977; COOK et al., 1976;

DASS, 1983; JAMES; RAO, 1986; FERREIRA, 1997; emutros) tém demonstrado que a
estrutura da silica contida na cinza € afetada feetgeratura e tempo de queima a qual é
submetida a casca. Essas transformacdes estrutmaseqtientemente irdo influenciar a

reatividade ou a habilidade da cinza em se comhioar os produtos de hidratacdo do
cimento.
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A cinza de casca de arroz apresenta caracteripgcagiares que a torna uma superpozolana,
quais sejam: o alto contetudo de silica, a formailanga estrutura altamente celular, area
superficial elevada e o diametro médio (dependelodgrau de moagem), geralmente inferior

a 45um. Essas caracteristicas lhe conferem atributosriaptes para o seu uso como adi¢éo

em concretos.

A reatividade ou a habilidade da cinza em se coanliom o hidroxido de calcio varia com
as condi¢cbes de queima da cinza (JAMES; RAO, 13$jundo Cook (1986), o tratamento
térmico utilizado durante a combustdo da cascdtaesmn transformacdes estruturais que
influenciam as caracteristicas da cinza como ardina atividade pozolanica e a sua
capacidade de moagem. A maioria dos investigadMe&$TA; PITT, 1976; DASS, 1983;
AL-KHALAF e YOUSIFT, 1984) confirmam ser a tempara de queima o ponto critico na
obtencdo de uma cinza amorfa e reativa. Algunsalinas contestam que este fato seja
primordial para a sua qualificacéo (ISAIA, 1995; \GX 1999).

Condicdes de temperatura e tempo de queima prop&iformacdo de proporcdes relativas
dos diferentes polimorfismos da silica (quartzawlintrita e cristobalita) e da silica amorfa

(vitrea). Segundo Subbarao et al. (1973), devidoaalta viscosidade, a transformacéo da
silica em fases cristalinas pode ser evitada pésfriamento rapido. Porém, nas

transformacdes de uma fase para outra, podem oocoudancas nos comprimentos e angulos
de ligacdo entre os atomos, e sob aquecimentofeéanesnto repetidos, ao passar pela
temperatura de transicdo, podem ocorrer trincasgende numero que desestabilizam o

material.

Nas transformacfes polimorficas, decorrentes deamga$ de temperatura, 0s atomos
rompem as ligacdes existentes para formar um noy@aeotamento atdmico, dando origem a
novas estruturas. Este processo normalmente é aobwgo por variacdes de volume e
densidade. As transformacdes estruturais da siica,funcdo da temperatura e pressao,

ocorrem conforme ilustra a Figura 13.
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Figura 13: varias formas polimoérficas do gionte: KLEIN e HULBURT, 1999).

Diversos trabalhos (MEHTA; PITT, 1976; DASS, 1983)0K, 1986; entre outros) afirmam
que entre 40 e 506C, a silica contida na cinza é ativa numa fase fanacima de 60T,

em alguns casos, a formacao de quartzo pode sstaltd. Com 0 aumento da temperatura, a
conversao para outras formas cristalinas de sflrogride, primeiro com a formacéo de
tridimita e, em seguida, a temperaturas mais altéstpbalita. Acima de 86Q, a conversdo

para os polimorfos é completa.

A dependéncia entre a cristalinidade da silicatengeratura de queima ficou evidenciada
por Mehta e Pitt (1977) que desenvolveram um peacds producéo de cinza amorfa, o qual,
posteriormente, foi patenteado. Em um forno conmptatura controlada, abaixo de 850

0S pesquisadores obtiveram uma cinza com altodieailica amorfa e altamente reativa. A
partir destes primeiros estudos, outros pesquisadmmecaram a investigar a influéncia da

temperatura e tempo de queima na formacao da afticafa.

Bartha e Huppertz (1977) estudaram o efeito dan@megdo da casca de arroz sobre a
estrutura da silica resultante. Concluiram queisdatizacdo ocorre em torno de 725 Os

resultados obtidos mostraram que, acima dé@0terca de 30% da silica permanece amorfa,
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e 70% estdo na forma de cristobalita. Na opini&ordteridos autores, as investigacdes sobre
a temperatura e o tempo de queima na geracdo desilicea amorfa sdo extremamente
necessarias, uma vez que elas formam a base daagifio do processo de combustéo, o qual

pode ser realizado em um forno industrial.

Al-Khalaf e Yousift (1984) estudaram cinzas obtida®m temperaturas de gqueima que
variaram de 45 a 700C, em um tempo fixo de 2 horas. As amostras forarias em um
moinho do tipo utilizado no ensaio de abrasdo Logefes, por tempos que variaram de 1 a 6
horas. Na anélise da difracdo de raios-x, os autoé® detectaram o desenvolvimento de
fases cristalinas de silica nas temperaturas 46t e 700C, moidas por 3 e 4 horas. A
cinza queimada a 700 mostrou a presenca de quartzo. O estudo reveleladinura da
cinza aumentou com o aumento do tempo de moageny pode ser visto na Figura 14. A

cinza mais fina foi obtida em baixa temperaturaoéda por 6 horas.
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Figura 14: relacdo entre tempo de moagem e fine@rda de casca de arroz, queimada a
varias temperaturas por 2 horas (adaptado de: ABIKAF; YOUSIFT, 1984).

Com base neste teste prévio, foi investigada @atie pozolanica com o cimento (ASTM C

311). Os resultados indicaram que a atividade goma cresce com o aumento da superficie
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especifica e com a diminuicdo da temperatura denguedlém disso, a atividade pozolanica
minima requerida pela ASTM C 618/78 pode ser obtidando a superficie da CCA

corresponde a 11,50°fg, que corresponde a um tempo de moagem de Et8franinutos.

O objetivo da combustdo da casca é a remocao déosele da lignina, preservando a
estrutura celular. No entanto, a microporosidadecidaa da casca de arroz depende dos
parametros de combustdo, como constataram algtoeaBARTHA; HUPPERTZ, 1977;
CINCOTTO, 1990; FERREIRA, 1997) através de micrfigsa obtidas em microscopio
eletrénico de varredura por elétrons secundaridse@a-se que as cinzas queimadas em
temperaturas inferiores a 8@ apresentam uma estrutura porosa, enquanto que em
temperaturas na faixa de 800 a 1IM@presentam uma estrutura mais densa e compacta. A
Figura 15 mostra que o aumento da temperatura eienguprovoca uma aglomeracéo dos
poros internos da CCA, reduzindo a microporosidadeuperficie especifica.

880126

Figura 15: imagens obtidas através de microscdptmbaica de varredura por elétrons
secundarios de cinza da casca de arroz: a esqgeimada a 56C (fonte: SILVEIRA,
1996), e a direita, a 118D (fonte: FERREIRA, 1997).

Para a producdo de uma CCA com alta superficiecdspe (BET) faz-se necesséria a
moagem. Porém, o tempo de moagem esta relacioradooctipo de forno utilizado na
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queima da casca. Em fornos rotativos, a cinza teegel necessita de tempos de moagem
menores, ja nos processos de extracdo da silicaregligam pré-tratamento quimico, o

material resultante ndo necessita de moagem (SGit AR, 2000).

Varios pesquisadores (HAMDAM et al. 1997; SOUZAabt 2000; YALCIN; SEVINC,
2001; KRISHNARAO et al., 2001) tém concentrado e&en no desenvolvimento de
processos mais eficientes de obtencdo da cinzaste de arroz. O objetivo é realizar uma
gueima mais eficiente, gerando um produto com ediatetddo de silica amorfa, alta area
superficial e diametro de alguns nandémetros, adrad@ digestdo prévia da casca em

condicdes hidrotermais.

Yalcin e Seving (2001) mostraram que silica purm®rfa, com alta superficie especifica
(321nf/g), pode ser obtida da casca de arroz. A queialzaea a 60T foi precedida de um
tratamento quimico com HCI,,HO, e NaOH, que tem como objetivo a remoc¢éo de toda a
matéria organica. Dos trés tratamentos quimicofiaales, a imersdo em HCI resultou no
maior conteudo de silica amorfa (99,6%) e diamedrando de 0,15 a 0,45n.

Krishnarao et al. (2001) constataram que o trat&mngoimico com 3,0M de HCI evita a
formacao de particulas escuras, resultantes damagdo a baixas temperaturas, gerando-se

um produto com baixissimo teor de carbono e dé@orca.

Souza et al. (2000) obtiveram silica amorfa da aade arroz com area superficial de
480 nf/g, contendo 99% de Si@ diametro variando de 2 a 6 nm. Os autores &est&és
diferentes processos de tratamento da casca eriposigeima: (a) lavagem da casca em
acido sulfurico (3%) a 18C e queima a 50CQ por duas horas; (b) tratamento com acido
hidrocloridrico (20%) por 24 horas seguido por aadlfdrico (20%) e queima a 5%D por
duas horas e (c) lavagem em acido sulfurico e gitrala lignina em acido acético seguido
por lavagem em agua e queima a“&0Por duas horas. As caracteristicas das cinzasasbt

nos trés diferentes tratamentos sdo apresentadasbela 5.
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Tabela 5: caracteristicas quimicas e fisicas obtda diferentes tratamentos.

TRATAMENTO | AREA (BET)| DIAMETRO SiO, CaO REAGIDO
(m?/g) MEDIO (um) (%) - METODO
(%) CHAPELLE
A 260 2.0 98,9 85
B 480 0,6 99,7 94
290 1,5 99,2 88

Os autores concluem que o tratamento acido segiédavagem em agua € a maneira mais
eficiente para se obter uma silica pura, de alger§icie especifica e pequeno diametro
médio. A reducdo da lignina, por tratamento cond@iantes da queima, reduz o tempo e a
temperatura necessarios para a combustdo da caslterando a eficiéncia da queima da

cinza.

Certamente, este "novo processo” de obtencdo ida sinorfa a partir da casca de arroz
provocara profundas mudancas em relacdo a utibzéedte material como adicdo mineral na
fabricacdo de concretos. Varios trabalhos que awadliferentes métodos de pré-tratamento
da casca sao encontrados principalmente em pesgd& area de Engenharia de Materiais.
Poucos trabalhos, no entanto, mostram resultadoaplicacdo deste "novo material” em

concretos, até o presente momento.

No Brasil, a grande maioria dos trabalhos sobres@ de cinzas de casca de arroz como
material pozolanico foi realizada com cinzas resisioriundas da queima da casca nas
proprias beneficiadoras. Em alguns casos, quanbdereficiadoras possuiam queimadores de
leito fluidizado, a temperatura de queima era cbatla para evitar a formacdo de silica
cristalina. Nos demais, os estudos foram realizados cinzas obtidas de queimas sem um
controle efetivo do tempo e da temperatura de qaieldma constatacdo importante e, até
certo ponto, surpreendente nos trabalhos naciofiS8i&IA, 1995; FERREIRA, 1999;
SANTOS, 1997; GAVA, 1999, POUEY, 2006) é que esssecthpenho foi satisfatério mesmo
para cinzas que exibiam picos cristalinos, corgrald a opinido de muitos especialistas

internacionais.
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Mesmo com estes resultados satisfatorios, as chnezattantes da queima da casca de arroz
nao tém sido muito utilizadas para producdo deretmctanto no Brasil quanto no exterior.
Isso pode ser atribuido ao fato de que as cinzalBodeatividade pozolanica geralmente
possuem teores elevados de carbono (acima de B8dyzindo uma coloragcéo cinza-escura
no concreto, pouco aceita no mercado. Diante désti® Santos (2006) propds o
desenvolvimento de um forno rotativo semelhanteutiizados para a producao do cimento
Portland, capaz de colocar todo o material a semtado em contato com o ar e, dessa

forma, produzir uma cinza homogénea, com baixodeararbono.

S&o0 poucos os trabalhos encontrados na literatigaljordam o efeito da cinza de casca de
arroz na RAA. Mehta (1977), em uma publicacdo e ayalia 0 uso de cinza de casca de
arroz na fabricacdo de cimentos compostos, conmrgao material se mostrou eficaz na
reducdo da expansdo provocada pela RAA. Enquad@§% (substituicio em massa) de
uma pozolana naturatdlcined shalgfoi necesséria para a reducdo de 90% de expaesao
argamassas testadas de acordo com a ASTM C 441asafh6% de cinza de casca de arroz

altamente pozolanica foram suficientes para obteesmo resultado.

Andrade et al. (1993) realizaram ensaios de re@tile potencial pelo método acelerado da
NBR 12651/92 para verificar a atuacdo de uma ailezeasca de arroz (82% de iGobre a
reacdo alcali-agregado. Os teores de cinza anafidadam de 20% e 30% de reposi¢do do
cimento de alto-forno com 35% de escoéria e 0,34%qigvalente alcalino, utilizando como
agregado reativo um quartzito. A incorporacdo déo3fe CCA minimizou de maneira

significativa a expansao meédia, conforme indicégara 16.

Mais recentemente, Hasparyk (1999) investigou dcefdta adicdo de diferentes teores de
cinza de casca de arroz na RAA. O programa expetahenvolveu dois tipos de agregados
reativos (basalto e quartzito) e teores de 4%, 8% e 15% de adicdo de cinza de casca de
arroz, obtida em condi¢bes controladas de temperate queima. Foram investigadas as
taxas de expansdes em barras submetidas ao enskmmdo ASTM C 1260/94, bem como
foram feitas micrografias e micro-andlises de amaestretiradas dos corpos-de-prova

submetidos ao ensaio e a composi¢cao quimica dorgehdo.
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Figura 16: expansdo média em funcéo do tempo erdamagem de substituicdo de CCA

(adaptado de: ANDRADE et al., 1993).

As Figuras 17 e 18 ilustram o comportamento dadadide CCA para os agregados

investigados (quartzito e basalto).

0.4

Expansio (%)

0,2 4

limite aos 16 dias

0,0 4——

Idade (dia)

—8—0%CCA —m—4%CCA —¢g—B%CCA 4 12%CCA —y 15%CCA

Figura 17: valores de expansao obtidos nas amastnagjuartzito e diversos teores de adigéo

de CCA (fonte: HASPARYK, 1999).
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Figura 18: valores de expanséo obtidos nas amasiradpasalto e diversos teores de
adicao de CCA (fonte: HASPARYK, 1999).

Hasparyk (1999) constatou que a adicdo de 15% defGi® teor 6timo, resultante da maior
eficiéncia deste teor na reducéo das expanso@$pealé adicao foi o teor capaz de reduzir as
expansdes a niveis aceitaveis por norma (ASTM @/929, abaixo de 0,10% aos 16 dias.
Analisando o gel resultante da reagdo nas amogtrassofreram RAA, por micro-analise
semiquantitativa (EDS), foi constatado que os &edeeNaOeq e SiQ@dos géis reduziu o teor

de CaO, bem como a relacdo CaO/Sa0mentou com o aumento do teor de adi¢des, tanto n
presenca de quartzito como na do basalto. O valéaxh Ebiv aumentou com o aumento do
teor de adicdo pozolanica. A autora constatou tambgna relacdo linear entre a taxa de
expansao (aos 30 dias) e a relagdo CaQ/®Dseja, quanto maior a relagdo menor a taxa de
expansao, similarmente aos resultados obtidos pmzPet al. (1997). Segundo a autora,
estima-se que em média, para relacdes C/S acirh@ddas expansdes se anulam. Neste caso

o gel formado aproxima-se do gel de C-S-H néo esipan

A cinza de casca de arroz tem sido apontada panslgesquisadores como uma pozolana
altamente reativa. Mehta (1977) comenta que umaritapte caracteristica das argamassas e
concretos feitos com cimentos de cinza da cascarde € a sua superior durabilidade em

ambientes acidos. Isto se deve ao fato de questaspaom cimento Portland contém cerca de
60% a 65% de CaO, e seus produtos de hidratacamgmerca de 25% de Ca(QHjyjue é

responsavel pela baixa resisténcia dos concrefpsstos a ambientes acidos. O cimento feito
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com CCA contém de 20% a 40% de CaO e praticamemieum Ca(OH)em seus produtos
de hidratagao.

Admitindo-se que a facilidade de ingresso e moviagio da agua € o principal parametro a
considerar na intensidade dos processos de def§maddg concreto, a reducdo da

permeabilidade pelo refinamento dos poros atrasésabrporacdo de materiais cimenticeos
e/ou pozolanicos, mostra-se positiva para increanemtdurabilidade de concretos. Mehta e
Malhotra (1994) mostraram que pastas de cimenttendn 10% a 30% de cinza de casca de

arroz sao quase impermeaveis.

Como uma pozolana altamente reativa, o efeito carporacdo de CCA esté relacionado néo
s6 com o tamanho das particulas, que promovenimanmeénto dos poros, mas também com a
atividade pozolanica do material, ou seja, com warsquase que completo do hidroxido de
calcio presente na pasta de cimento. Conformegéutilo anteriormente, o hidréxido de
calcio Ca(OH)é requisitqpara a reacao alcali-silica e expansao no senéidpd ela acelera

a penetragdo de NaCd, OH e HO nos gréos reativos de silica.

Salas (1986) afirma que das caracteristicas mogcals e cristalograficas da silica
dependera a maior ou menor habilidade para comb&éaom a cal e formar silicatos calcicos

hidratados em meio aquoso, com capacidade de d#genpropriedades cimenticeas.

Resumindo, a atividade pozolanica da CCA ¢ inflisetec pelas condigbes de formacao da
cinza (tempo e temperatura de queima), pela préapade cinza/cal ou cimento, e pelas suas

caracteristicas mineralogicas (teor de %iforfa) e fisicas (finura).

Como a silica € o componente principal das pozeldnaxan e Vazquez (1975) avaliaram a
influéncia do tratamento térmico sobre a estrutlassilica e sobre a atividade pozolanica.
Através de espectroscopia de absor¢do do infralleontke amostras tratadas termicamente
(105°C a 156C, 26(C a 485C e 985C), constataram que, com o incremento da tempagatur
ocorre uma progressiva polimerizacdo dos tetrae8i@; 0 que indica o aparecimento
sucessivo de uma ordenacéo estrutural e, portdatayistalinidade. Avaliando a atividade
pozolanica das amostras em distintas idades (7, 28 e 90, diasjutores observaram, de

! Concentragéo de ions nas fases liquidas em camtat@s amostras (semelhante ao ensaio de Fratini).

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



86

forma geral, o decréscimo da atividade pozolanica o aumento da temperatura de queima.
A acdo pozolanica ou a absorcdo de cal pelo gdlilda esta diretamente relacionada ao
tratamento térmico e ao tempo de permanéncia camulugédo saturada de cal. Para os
referidos autores, os efeitos que o tratamentoit¢ériprovoca na atividade pozolanica sao
reflexos de uma reducéo de reatividade das ampatqasnto da amostra queimada a°@35
apresentar, aos 28 dias, a mesma atividade pozaléonstatada aos 7 dias.

Utilizando o método de Fratini (NBR 5753/92), Citioo(1988) e Isaia (1995) avaliaram a

atividade pozolanica de cinzas de casca de arremqdas em diferentes temperaturas. Este
ensaio é empregado na avaliacdo de cimentos pozmdar®e baseia-se na comparacéo entre
uma solucéo saturada de hidréxido de calcio ensgualiciona cimento Portland e pozolana,
e outra solucdo apenas com cimento Portland. Etguare a solucdo que banha o cimento
Portland comum ou clinquer (sem adicdo de pozolamesenta-se supersaturada de
Ca(OH), aquela onde se utilizou a pozolana exibe, emromuoga da fixacdo da cal pela

pozolana, uma concentragcdo de Ca(OHerior ao limite de saturacdo. Dessa forma, a
concentracdo do hidroxido de calcio pode servircomdicador da eficiéncia da pozolana. Os
resultados obtidos pelos autores, e os obtidosvfmiranty (1974), estdo representados na

Figura 19.
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Figura 19: atividade pozolanica da cinza da cascahbz com o cimento de acordo com a
NBR 5753
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De acordo com James e Rao (1986), os silicatosafdom pela reacdo da CCA com o
hidroxido de calcio sao do tipo C-S-H-1 e C-S-Hddmponentes do cimento primariamente
responsaveis pela resisténcia, e segundo Cook )1@8thaixa cristalinidade e relacdo C/S

inferior a 1,3. A reacao pode ser ilustrada como:

Ca (OH) + SiQ, = C-S-H-I + C-S-H-lI (equacao 9)

Onde:
C-S-H-I=CaQgs - 1,5Si02.(H20)1,0 -25 (equa(;éo 10)
C-S-H-1I= CaQ 5-2,0SIiO.. 2(H0) (equacéo 11)

Como a resisténcia do cimento é atribuida aos coerges C-S-H | e Il, a conversao de cal
liberada em C-S-H confere também ganho de resiat@nenistura de cimento e CCA. A
equacéao 14 pode explicar o processo de endure@mertconduz tanto ao desenvolvimento

da resisténcia quanto ao seu incremento (JAMES;,RA86):

SiOy(CCA) + H,O - C-S-H + silica ndo reativa (equacéo 12)
C.S e GS(CP) + HO - C-S-H + Ca(OH) (equacéo 13)
CP + CCA + HO - C-S-H + silica néo reativa (equacéo 14)

A cinza da casca de arroz reage relativamenteadnidegundo Khan et al. (1985), cerca de
52% da silica é consumida em 28 dias. Os resultddagrmogravimetria mostram que o

contelido de hidréxido de calcio nunca excedeu a/A&ésm disso, os autores constataram
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também, por difracdo de raios-x, que o produtoltasie da reacdo entre a CCA e o Ca(OH)
€ um C-S-H de baixa cristalinidade.

Boateng e Skeete (1990) colocam que, no caso darenida cinza de casca de arroz com o
cimento Portland, a reacdo envolve a silica amoofstida na CCA com a cal extra do

cimento Portland, a qual pode alcancar teores #e 60

Mehta (1990) salienta que a taxa de reagdo da @BAa hidroxido de calcio € um pouco
mais alta que a da silica ativa, devido, talvealta area superficial que a CCA apresenta
comparada com a densa textura superficial da sdtcea, mas ambas sdo capazes de

desenvolver elevadas resisténcias finais.

Segundo lsaia (1995), a reatividade da cinza deaads arroz é similar ou até superior a da
silica ativa. Isto se deve ao fato de que a maubaig pozolanas € obtida por resfriamento
rapido de gotas fundidas a elevadas temperatumasaopferem maior impermeabilidade a
superficie dos graos, necessitando um periododiedio maior para que a silica amorfa seja
atacada pelos compostos alcalinos. A cinza da a@saaroz, por ser formada em baixas
temperaturas tem a superficie microporosa, nacoseackssario periodo de indugéo para que

ocorram as reacdes superficiais para a formac&8 81 e de silica hidratada.

Na literatura existem ainda muitos questionamestise a efetividade de adicdes minerais
para a reducdo da expansdo devido a RAA. Vériosemtcontribuem para isto, como o tipo

de cimento (baixo ou alto teor de &lcalis), o tdersubstituicdo ou adicdo da pozolana, a
reatividade do agregado, consumo de Caf@H reducéo da alcalinidade, e a reatividade e

granulometria da pozolana.

Todos os aspectos abordados anteriormente e ailidasie da utilizacdo da cinza da casca
de arroz como adicdo mineral ou como material so@hgar ao cimento, visando a producéo
de concretos mais duraveis, justificam o granderésse no estudo do comportamento do

material frente a reacao alcali-silica.
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4 PROGRAMA DE PESQUISA

O presente capitulo apresenta ao leitor uma vigéal do programa de pesquisa desenvolvido
no presente trabalho, abordando aspectos relacdsnad seu planejamento, estratégia
adotada, variaveis investigadas e desenvolvimeais, como a descricdo dos materiais
investigados e os procedimentos experimentais eyagos.

4.1 ESTRATEGIA ADOTADA

Existem diferentes métodos de avaliacdo da readéali-agregado. Hasparyk (1999)
apresenta uma descricao detalhada dos métodositiatimis e investigacbes de campo mais

utilizados na investigacdo da RAA.

Analisando o conjunto de ensaios apresentados rpétaida autora e considerando que
existem controvérsias em relacdo aos parametrbzadts nos diferentes ensaios (como
granulometria, forma do agregado, temperatura dmienteor de alcalis do cimento e
concentracdo das solucdes), pode-se consideraroqabjetivo destes ensaios consiste
basicamente na analise da potencialidade reatieycmado e da diminuicdo das expansdes
através de misturas aglomerante/agregado. Deste far programa de pesquisa desenvolvido
no presente trabalho foi montado tendo como olggincipal a investigacdo do efeito da
incorporacao de cinza de casca de arroz (CCA) panséo de concretos submetidos a reacéo
alcali-silica. Este efeito foi investigado avaliarsk aspectos relacionados ao tipo ou

mineralogia do agregado utilizado e ao teor detgulgsio de cimento por CCA.

O trabalho foi dividido em duas etapas. Na primestapa foram realizados ensaios
preliminares de expansao acelerada (ASTM C 126@®vbarras de argamassa com um tipo
de agregado, um basalto proveniente de Estancla\RS$, ja utilizado por Dotto (2000), e
diferentes teores de substituicdo de cimento pwacde casca de arroz. Cabe salientar que
parte destes ensaios foram realizados na Univesida Sheffield, Inglaterra, sob orientacao
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do Prof. Narayan Swamy. Sendo assim, foram inwadtiy alguns aspectos através dos
ensaios de porosimetria e calorimetria, que nai@deas faziam necessarios para a definicdo

da segunda etapa do trabalho.

A segunda etapa foi realizada parte na Universid@d&lica de Pelotas e parte na
Universidade Federal do Rio Grande do Sul, e cbaslsasicamente, na repeticao do ensaio
acelerado em barras de argamassa (ASTM C 1260384 patros trés tipos de agregados: um
basalto proveniente de Goiania, GO, um granito gm@nte de Pelotas, RS e um riodacito
proveniente de Veranépolis, RS. Da mesma formaetirgm-se os teores de substituicdo de
dois tipos de CCA (CCA-B e CCA-E) ja utilizadosprémeira etapa, com excec¢ao do teor de
37,5%. Nesta etapa também foi realizada a investmala micro-estrutura das barras de
argamassa submetidas ao ensaio acelerado, cometvobjle analisar a morfologia e

composicao quimica dos produtos da reacéo, bem etminlar alguns aspectos relacionados
ao mecanismo de reacéo ocorrido pela incorporagd0QA. Paralelamente, foram analisadas
amostras do gel exsudado, investigado também pspafgk (2005), proveniente da reacao
alcali-agregado, coletado nas galerias da UHE Bursituada em Alpinépolis, MG, e uma

amostra de opala/pasta cedida pelo Prof. PauloMek#agno Monteiro, da Universidade de

Berkeley.

Nas Figuras 20 e 21 apresenta-se um panoramadgyatapas do programa de pesquisa,

onde se pode observar 0s ensaios realizados bemawaridveis investigadas.
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4.2 DEFINICAO DAS VARIAVEIS INVESTIGADAS

A partir dos resultados obtidos nos ensaios prelneis, definiram-se, entdo, as variaveis

investigadas na segunda etapa do programa expéaimen

Para avaliar o efeito da incorporagcdo da cinza atzeac de arroz frente a reacdo alcali-
agregado, foram investigados os efeitos das s&gumatriaveis principais, bem como de suas

interacoes:

 tipo de agregado: dois basaltos, um riodacito granito;

» teor de substituicdo de cinza de casca de arrozkagio a massa de cimento: 0O;
12,5; 25 e 50%;

« tipo de cinza de casca de arroz: obtida ZBFCCA-B) e 650C(CCA-E).

4.3 MATERIAIS UTILIZADOS

Os materiais utilizados na confeccéo dos corpogrdea sao descritos nos itens a seguir.

4.3.1 Cimento Portland e Cinza de Casca de Arroz

O cimento escolhido para a realizacdo dos ensaosxgansao foi o Portland Comum
(CP | S-32), de fabricagédo nacional. A composig¢icd e quimica é apresentada na Tabela 6.

As cinzas utilizadas, em substituicdo parcial dmerito, sdo procedentes de dois tipos
distintos de queima. A CCA-B, fornecida por umadimmadora de arroz situada na cidade de
Pelotas, RS, foi obtida em um forno do tipo leiigsidizado com temperatura de queima
variando entre 75C e 850C. A cinza CCA-E, fornecida pela empresa norte-aara
“Powell Group”, foi queimada em um forno com sistegle suspensao com temperatura
variando entre 65C e 706C. A moagem foi executada a seco em um moinhodgicatie

porcelana de diametro igual a 20 cm, carregado &dtg de esferas de alumina. Os
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parametros de carregamento, velocidade do moirittmpo de moagem foram determinados
em trabalho anterior (SILVEIRA; ABREU, 2000), onde constatou que num periodo
correspondente a 180 minutos a finura média desepadxima a do cimento Portland, seria
obtida para ambas as cinzas. As curvas granularagiia CCA-B e CCA-E sdo mostradas na
Figura 22. Os diametros médios obtidos corresporaldr®,08m para a CCA-B e 12,p4n
para a CCA-E.
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Figura 22: curvas granulométricas das cinza estaslad
A caracterizagdo mineralogica das cinzas foi obditlavés da técnica da difragdo de raios-x,

apresentada nas Figuras 23 e 24. Observa-se q@A& @ predominantemente amorfa e a

CCA-B apresenta fases cristalinas identificadascconstobalita (C) e quartzo (Q).
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Figura 23: difratograma de raios-x da cinza CCA-E.
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Figura 24: difratograma de raios-x da cinza CCA-B.
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A Tabela 6 apresenta a composi¢cdo quimica dasscideacasca de arroz, e do cimento
Portland utilizados determinados por EspectrometaaFluorescéncia de Raios-x (FRX),
realizada no Instituto de Geociéncias/UFRGS. A TeaBeapresenta as caracteristicas fisicas e

mecanicas do cimento e das cinzas determinadatifpogntes técnicas.

Tabela 6: composi¢cao quimica das cinzas de casaaaiee do cimento Portland.

ELEMENTOOU | ooprianp | ccaB | COAE
COMUM (CP 1 S 32)
SiO; (%) 18,77 93,70 87,10
Al O3 (%) 4,46 0,10 0,10
Fe0; (%) 2,76 0,10 0,10
MnO (%) ND 0,170 0,215
CaO (%) 60,71 0,40 0,60
MgO (%) 4,66 0,30 0,30
SG; (%) 2,77 0,04 0,02
NaO (%) ND 0,19 0,86
P,0s (%) ND 0,52 1,13
K,0 (%) ND 1,57 2,18
TiO, (%) ND 0,01 0,01
Perda ao fogo 3,28 3,40 8,10
Equivalente Alcalino (N£ eq) 0,62 1,22 2,23

OBS.: ND — nédo determinado
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Tabela 7: caracteristicas fisicas e mecanicasidaascde casca de arroz e do cimento

Portland.
CARACTERISTICA DETERMINADA CCA-B CCA-E CP1S 32
Diametro médio|fm) 13,08 12,54 10,00
(Granulometria a laser)
Massa especifica (g/éjn 2,24 2,63 3,11
(NBR 6474/84)
Superficie especifica (m?/g) 10,57 31,25 32,27
(BET/Blaine)
Residuo na peneira # 325(4b) ND 0,80 8,77
(NBR 9202/85)
indice de atividade pozolanica com o cimento (%) 85 110 -
(NBR 5752/92)

Resisténcia a compresséo do cimento (MPa):

1 dia 13,60
3 dias 28,00
28 dias 42,90
(NBR 7215/91)
Inicio de pega do cimento (horas) 2h30 min
Fim de pega do cimento (horas) 6h15min

NBR (11581/91)
OBS.: ND — ndo determinado

Os tempos de inicio e fim de pega foram determipagara as misturas cimento-CCA
estudadas, de acordo com a NBR 11581/91. Os rdes|tapresentados na Tabela 8,
demonstram que a medida que se substitui cimenttafe por CCA os tempos de inicio e

fim de pega sao alterados.
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Tabela 8: tempos de inicio e fim de pega para atimas cimento-CCA de acordo com a
NBR 11581/91

" TEMPOS DE
MISTURA CO'IA\\IC;JSA'\IEECIA RELA(;AO PEGA LIMITES DA
(cimento/CCA) Q)" alc Inicio — Fim NBR 11581/91
9 (h:min)
Cimento CPI-S32 140 0,28 2h30 - 6h15
25% CCA-B 166 0,33 3h15 - 6h15
Inicio: 21 h
50% CCA-B 207 0,41 3h30 - 6h00
Fim: <10h
25% CCA-E 172 0,34 5h15 - 7h00
50% CCA-E 214 0,43 7h30 - 10h30

* Determinada de acordo com a NBR 11580/91

4.3.2 Agregados

Nos itens subseqientes sao apresentados os psnagpectos relacionados aos agregados

utilizados no presente trabalho.

4.3.2.1 Localizacao das Jazidas

Foram analisadas no presente trabalho 4 amostrasctas igneas. Duas provenientes de
jazidas localizadas em Veranodpolis e Pelotas, tadéslo Rio Grande do Sul, e uma amostra
proveniente de uma jazida situada em Goiania, Gaidlizada por Hasparyk (1999) e que
apresentou potencialidade reativa. Além destas taasofi utilizado, também, nos ensaios
preliminares, um basalto proveniente de uma jalndalizada em Estancia Velha, regido
metropolitana de Porto Alegre, RS. A escolha deatasstras de agregado graudo esta
relacionada ao fato destes materiais serem utdgad fabricagdo de concretos produzidos
no Estado. As amostras locais foram coletadas adieite nas jazidas apdés o seu
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beneficiamento ou desdobramento. Desta forma, sigwossivel controlar a heterogeneidade

existente nos macigos rochosos e nem determinsofandidade de coleta das amostras. As

Figuras 25, 26 e 27 ilustram a localizacdo daslgazde onde foram retiradas as amostras de

riodacito (R), granito (GRA) e basalto (B) utilizesdna pesquisa. O basalto de Goiania (BGO)

foi cedido pelo Laboratério de Tecnologia de FURNAS

4.3.2.2 Composicdo Quimica

A composicao quimica dos agregados, realizada stauto de Geociéncias da UFRGS, foi

determinada por Espectrometria por Fluorescéncraids-x e € apresentada na Tabela 9.

Tabela 9: composi¢ao quimica dos agregados.

TEOR (%)
ELEMENTO
BASALTO B | BASALTO BGO | RIODACITO | GRANITO
SIO, 61,84 49,65 63,30 67,90
Al,Os 11,88 11,00 12,32 15,20
Fe O, 10,68 15,19 8,02 3,51
MnO 0,15 ND 0,12 0,07
CaO 4,17 8,50 3,87 2,73
MgO 1,51 5,21 1,67 1,10
SO, 0,03 ND 0,02 0,07
Na,O 2,81 1,84 2,91 3,64
P,0Os 0,25 ND 0,25 0,12
K0 3,62 1,34 3,56 4,48
TiO, 1,39 ND 1,08 0,49
Perda ao fogo 1,00 1,80 2,30 0,70

OBS.: ND - nao determinado
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Figura 25: visao geral da jazida de granito nalidade de Monte Bonito, Pelotas/RS.

Figura 26: visdo geral da jazida de basalto B noiafpio de Estancia Velha/RS.
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Figura 27: visdo geral da jazida de Riodacito naicipio de Verandpolis/RS.

4.3.3 Agua e Solucéo Alcalina

Para a moldagem dos corpos-de-prova utilizou-sa pgweniente da rede de abastecimento
local. Para a preparagéo da solucdo alcalinaauisze dgua deionizada.

A solucéo agressiva foi preparada com hidroxidsa@#io anidro (NaOH) em escamas, em
concentracdo de 1M. As caracteristicas do hidréxidosddio utilizado, fornecidas pelo
fabricante, estéo relacionadas na Tabela 10.
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Tabela 10: caracteristicas quimicas e fisicas dickido de sédio.

PARAMETRO DETERMINADO VALOR
Peso Molecular 40,00
Ponto de Fuséo 318
Ponto de Ebulicdo 1390
Peso Especifico 2,13 g/ém
Solubilidade em agua 109 g/100g

Alcalinidade Total

95,5% m/mNaOH

4.4 METODOS DE ENSAIO E EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

102

Devido ao carater deletério da RAA, e ao fato de nuiltiplos fatores podem influenciar

neste comportamento, 0os ensaios adotados no presabalho tiveram como objetivo a

investigacdo: dos agregados; das adicdes mineCON-B8 e CCA-E); e das barras de

concreto moldadas com os agregados e as adi¢cdesamiimvestigados, incluindo a andlise

da microestrutura.

Na descricdo da investigacdo da microestruturanéaiessario evidenciar alguns aspectos

relacionados ao principio de funcionamento do Micépio Eletrdnico de Varredura (MEV)

e do Microscépio Eletrénico de Transmissdo (MET®mbcomo algumas caracteristicas e

limitacGes destas técnicas analiticas.
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4.4.1 Investigacao dos Agregados e Adicdes Minerais

Nos itens subsequentes sdo descritos os procedisnerinsaios relacionados aos agregados e

adicdes minerais utilizados no presente trabalho.

4.4.1.1 Andlise Petrografica dos Agregados

A analise petrografica é uma das formas de invaslig da potencialidade reativa de um
agregado. Esta analise envolve observacdes atdevésicroscopio estereoscopico e Otico.
Através desta andlise sdo observadas varias a@stctes indicativas da reatividade, como a
descricdo mineralégica da rocha, a identificacds dunerais deletérios, a identificacdo
textural e estrutural e a classificagdo petrogaafic

Como existem alguns componentes que sao facilmestenhecidos e evidentemente
deletérios, como por exemplo, o quartzo microdiigia e outros que sao facilmente
reconhecidos, mas deletérios em algumas situacieE@s em outras, como, por exemplo,
0 quartzo com extincdo ondulante, é preciso queadise petrogréfica seja aliada a outras
formas de investigacdo para a definicdo da potkdaiee reativa da rocha. Alguns autores,
como Paulon (1981) e Hasparyk (1999), salientam @uémportante que a analise
petrogréfica, para a identificacdo dos minerais gpgsam causar uma reacao deletéria, seja
realizada por alguém com conhecimento do fenbmarlRAA.

As amostras dos agregados passaram por um prodespreparacdo que envolveu corte,

impregnacgao com resina e polimento.

Retirada um lamina da amostra na serra diamangaai@sma foi colocada em um recipiente
metélico e submetida, em um dessecador, por 20tosiruum vacuo de aproximadamente
200 mbar. Apés a aplicacdo do vacuo, derramou-se masina (Epofix) de forma que a

impregnacdo se processasse da parte inferior dat@mpara a parte superior até o
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recobrimento total sob vacuo de aproximadamenten2fdy, em sessfes de quinze minutos,

duas vezes alternadamente, durante trinta minutos.

Depois da impregnacéao total, a amostra permanegemais 15 minutos no dessecador e
posteriormente, em temperatura ambiente sobre -paphado, por aproximadamente oito

horas até a secagem total.

Apds a secagem da resina, as amostras foram piepagan forma de laminas delgadas de
30um de espessura, de acordo com a ASTM C 295/90.

Para a realizagcdo das andlises petrograficas fiizadb um microscépio Otico com a
possibilidade de efetuar observacfes em luz trdissme em luz refletida (polarizada). As

imagens foram adquiridas através de uma camergrédica acoplada ao microscopio.

A andlise petrografica foi realizada com o auxiie pesquisadores do Instituto de
Geociéncias da UFRGS. Os resultados obtidos sésegados no capitulo 5.

4.4.1.2 Reatividade Potencial dos Agregados pelmdéeQuimico

Este método, normalizado pelas ASTM C-289/94 e N8R 4/87, permite avaliar a
reatividade potencial alcali-silica de um agregattavés da relacdo entre a quantidade de
silica dissolvida (milimoles/litro) e a reducéoalaalinidade (milimoles/litro). O método so &
aplicado em rochas que séo formadas basicamengglipar sendo inapropriado o seu uso em

rochas carbonaticas.

Neste método, o agregado graduado passante nagp@/3imm e retido na 0,15mm é imerso
em solucdo de hidréxido de sédio a 1N, a tempexatier 86C, por 24 horas. Apds este
periodo, determina-se, por fotometria, a silicaalisda, bem com a reducéo da alcalinidade

da solucéo de NaOH.

Com base nos resultados obtidos pode-se classificagregado estudado em deletério,
potencialmente deletério ou in6cuo. Como limite renbs materiais considerados
potencialmente deletérios, deletérios e inbcuadoéada uma curva correspondente a relacao

silica dissolvida versus reducéo da alcalinidageesentada no capitulo 5. Este ensaio foi
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realizado no Laboratorio de Andlises Inorganicag-dadacao de Ciéncia e Tecnologia do
Estado do Rio Grande do Sul (CIENTEC).

4.4.1.3 Difracao de Raios-x (DRX)

A difracdo de raios-x é uma técnica que revelatratesa cristalina das fases que compdem

um material.

Quando um feixe de raios-x atinge um conjunto denét (por exemplo, em uma estrutura
cristalina de uma amostra), os raios-x sao difraem funcdo dos planos atdbmicos e ions
presentes no cristal, sem mudanca de comprimentodke (disperséo coerente ou de Bragg).
As difragbes resultantes, compreendendo posi¢cordensidades das linhas de difracéo,
constituem uma propriedade fisica fundamental dex wubstancia, servindo ndo s6 a
identificacdo como também ao estudo de sua estr(FR@RMOSO et al., 1984).

Esta técnica analitica foi utilizada na caracte@madas fases minerais dos agregados a serem
testados e na identificacdo de fases cristalinasadgdes minerais (CCA-B e CCA-E). Os
ensaios foram realizados no Laboratério de Difrad@idraios-x do Instituto de Geociéncias
da UFRGS, em um difratbmetro Siemens/Kristallofl26000, usando radiagdo CuaK
corrente de 30mA, voltagem de 40kv, varredura cass@ 0,026 e tempo de coleta de 1,5

segundos por passo.

As amostras de CCA foram pulverizadas em um alnzofde agata, a fim de reduzir sua
granulometria, peneiradas na peneira com abertaréb3lm e preparadas para serem

analisadas pelo método do pé.

As amostras dos agregados também foram reduzidb®rigadas em almofariz de agata e
peneiradas, porém foram preparadas para serensad@di pelo método orientado com o
intuito de determinar a presenca de argilominezagansivos. O meétodo orientado consiste
na separacao da fracdo fina da amostra, atravéispkrsao, defloculacéo e centrifugacao do
agregado moido. A fragcdo menor quer2é retirada da suspensao e, entdo, analisadésde tr

maneiras:

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



106

a) natural: a amostra sobrenadante da suspens&aé&abre uma lamina de

vidro e levada ao difratbmetro;

b) glicolada: a amostra €& colocada em contato cotiteneglicol
(CH,OHOH,OH) para testar sua expansibilidade, que é codstabelo

deslocamento de alguns picos de difragéo;

c) calcinada: a amostra sobrenadante em suspensdoifada a 50C por

2 horas e submetida aos raios-x.

De acordo com Formoso (1984), uma das grandesagpbs da DRX consiste na
identificacdo e estudo de argilominerais. A pecidale destes minerais inicia-se por sua
baixa cristalinidade. Alguns deles sdo bem crizdlds, outros apresentam periodicidade no
plano com desordenacdo no empilhamento dos pl&sses. carater desordenado reflete-se no
difratograma pelo alargamento dos picos e o apasgtd de bandas, como é o caso de
alguns minerais do grupo das esmectitas (montnmital®). Existem grupos de argilominerais
que exibem propriedades expansivas. A adicdo da égwutros liquidos polares, como o
glicol e a glicerina, causam expansao por sua aatm®s espacos interlamemalares, que €

refletida no difratograma pelo deslocamento dosgaaracteristicos.

O método orientado foi utilizado nas amostras dmlba B e riodacito R, uma vez que na
andlise petrogréfica ficou evidenciada a presengaadjilominerais. Por ndo ter sido
observada na analise petrogréfica a presenca tlenairgerais, a amostra de granito GRA foi

analisada apenas pelo método do po.

4.4.1.4. Espectometria por Fluorescéncia de Rai(#dX)

A Espectrometria por Fluorescéncia de Raios-x € tétr@Eca analitica relativamente simples,
e, em geral, ndo destrutiva usada na determinagélgagiva e quantitativa de elementos que

compdem uma amostra (SIBILLA, 1988).

A técnica de Espectrometria por Fluorescéncia desRaesta baseada no principio de que se
um atomo é bombardeado com raios-x, emanados pauhonoperado em condi¢cbes de alta
voltagem, alguns dos seus elétrons séo ejetad@nd@uisto acontece, ocorre uma mudanca
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de nivel ou decaimento e outros elétrons preenchenespacos deixados pelos elétrons
ejetados. A energia de decaimento depende do niati@rico (Z) de cada elemento e é uma
caracteristica particular de cada atomo, ou safa elemento tem suas linhas caracteristicas
de emisséo de raio x. Uma vez que a técnica passuimite de sensibilidade baixo (da
ordem de tracos por milhdo) e ampla capacidade etec¢ho (cobrindo um numero
consideravel de elementos) com boa reprodutibiidadmesma foi utilizada na deteccdo de
elementos maiores, menores e tracos nas amostsasgiegados. O ensaio também foi
utilizado na determinacdo da composicado quimiceimiento e da CCA. A quantificacao foi
feita utilizando-se as medidas de intensidade odmd do caracteristico dos elementos
procurados e do relacionamento dessas intensidaessuas concentragcdes, por meio de
curvas estabelecidas com padrées. Como a inteesiiadima linha analitica ndo depende
apenas da concentracdo do elemento que a emisuam®ém da matriz onde ele se encontra
disperso, foi necesséario fazer uma preparacdo dasstes a fim de assegurar a nao
interferéncia do efeito matriz (nUmero atdémico roédiordas de absor¢do, fluorescéncia

secundaria influenciada por um elemento mais pgsado

O ensaio foi realizado no Laboratorio de Geoquinddnstituto de Geociéncias da UFRGS,
em um espectrémetro de fluorescéncia de raiosggkri RIX 2000, com tubo de Rh (R4dio)
de 60 KV.

As amostras dos agregados foram analisadas atlavpastilhas de 30mm de diametro. As
pastilhas foram confeccionadas com uma misturaadasstras em po (passante na peneira
#200) e auxiliar de prensagem. Utilizou-se na paeg@® das pastilhas 10g de amostra com
adicdo de 0,5g de um auxiliar de prensagem (casafjuais foram entdo prensadas a uma
carga de 40 ton. Para eliminar o efeito matrigrasstras foram diluidas. A dilui¢cdo foi feita
através da fusdo em um cadinho de platina das eamomin po (passante na peneira #200)

com tetraborato de litio (kB4O-) na proporgao 7:1.

A preparacao por diluicdo e confeccao de pastifioasutiizada em todas as amostras
analisadas.
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4.4.1.5 Ensaio de reatividade com o vidro pyreXsTM C 441/96

A fim de avaliar a eficiéncia da CCA em evitar ag&o alcali-agregado foi realizado, no
Centro de Engenharia Civil de Furnas, GO, o enzaoonizado pela ASTM C 441/96. Neste
ensaio avalia-se a capacidade do material pozolamt diminuir a expansao de corpos-de-
prova moldados com vidro pyrex (81% $iA3% BOs, 4% NaO e 2% A}O;), de
granulometria variavel (4,75mm a 300um), e cimeet@levado teor de alcalis.

A mistura controle é formada por 400g de cimen®@@g de vidro pyrex e agua que produza
um indice de consisténcia de 285 m. Na mistura com material pozolanico, o cimehto
substituido pela quantidade em massa de CCA, pomdsnte ao volume absoluto de 100g

de cimento.

O cimento utilizado apresentou um teor total deQda de 0,86 e N® sollvel em agua de
0,60. Ap6s a desmoldagem, os corpo-de-prova eramtidna a 38C por 14 dias,
procedendo-se, entdo, as medidas de variacdo deriotento. A reducdo da expansao é
calculada pela diferenca na variacdo de comprimeo® corpos-de-prova com material

pozolanico em relagao ao de referéncia.

4.4.1.6 Ensaio de Calorimetria

O ensaio de calorimetria fornece informacOes vatiosobre as reacfes que ocorrem nas
primeiras horas de hidratacdo do cimento. Variagjpisadores tém utilizado este ensaio na
identificacdo da influéncia de adicbes mineraispnacesso de hidratacdo (BLAND, 1991;
HILL, 1999).

Como o processo de hidratacdo do cimento € umaoeaxotérmica, a informacdo mais
direta obtida no ensaio € o calor total liberadékg\v Entretanto, o formato das curvas e
outras caracteristicas observadas nos gréaficodosbtio ensaio podem oferecer informacdes

adicionais, como as reagdes que ocorrem em cimeamsdicdes pozolanicas, por exemplo.

Na Figura 28 é apresentado um grafico tipico deatagdo para pasta de cimento.
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Figura 28: modelo de hidratagéo tipica da pastirdento a 28C.
(adaptado de: TAYLOR, 1997).

O processo de hidratacdo de uma pasta de cimedéosgo dividido em quatro etapas. O pico
inicial (I) observado no grafico da Figura 28 éibatido as interagfes iniciais entre as
particulas de cimento e a 4gua no primeiro estdyi@acao, e, segundo Taylor (1997), isto se
deve ao GA (fase AFt). Apds este pico inicial ocorre um ped de inducéo, durante o qual
uma peguena quantidade de calor é envolvida negsoc Este periodo é seguido por uma
aceleracdo do calor na qual a pasta de ciment@ inipega. O pico Il ocorre apls este
periodo de aceleracdo e alguns autores, como B&8@) & Taylor (1997), o relacionam com a
hidratacédo do € e geracao do Ca(OHg C-S-H. Segundo Neville (1997), o surgimento do
pico Il é influenciado pela presenca de alcalisa p@ura das particulas e pelo aumento da

temperatura.

Os outros dois periodos que aparecem sdo chamadoFaglor (1997) de periodo de
desaceleracéo e periodo de reacdes lentas. Dorpetéodo de desaceleracéo, aparece 0 pico
[l que ocorre préximo as 16h apds o inicio do eanse, em alguns cimentos, este pico
aparece como um ombro do pico Il. Ha uma discoidém relagédo a formacao do pico lll.
Segundo o referido autor este pico é associaddstikucdo do AFt (AlOs-FeOs-tri) por
AFm (Al,O3-Fe,03z-mono), porém, através da analise da microestrdittaizevidenciado que

o pico lll deve estar associado ao reaparecimentGA.
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Na ultima fase, chamada fase de reacdo lenta,5pldsras, aparece o pico IV que pode estar
associado, segundo Taylor (1999), ao aparecimenfas# ferrita ou a conversdo do AFt em
AFm.

Os ensaios de calorimetria foram realizados comtwito de avaliar o comportamento das
misturas cimento-CCA-B e cimento-CCA-E, nas prim&i24 horas de hidratacdo. Os ensaios
foram realizados no Laboratério de Ceramica do Bapeento de Engenharia de Materiais da
Universidade de Sheffield (Sheffield, Inglaterr®. equipamento utilizado foi um JAF

calorimeter (Wexham Developments) e a temperateiendaio foi de 241°C.

Em funcéo dos valores de expansdes superioremde Bstabelecido pela ASTM C 1260/94
aos 16 dias, obtidos na primeira etapa do progexparimental com a amostra de basalto B,
foram analisadas apenas as misturas cimento-CCAsiBhento-CCA-E, nos teores de 25 e
50%. Para a moldagem das pastas submetidas aoo efwsautilizada uma relagéo
agua/aglomerante de 0,47, a mesma utilizada naocedeaexpansdo. Optou-se em realizar o
ensaio para o periodo de 24 horas, uma vez queé estempo de cura utilizado no ensaio de
expansdo (ASTMC 1269/94), antes de submeter agsbaorensaio acelerado.

As quantidades de cimento-CCA #IB1lg) e agua foram misturadas manualmente até a
obtencédo de uma pasta homogénrdaniinuto), e acondicionadas em um saco plasticaeel
Posteriormente, a mistura foi colocada no intedi®muma capsula de aluminio contento 6leo
no seu interior. O conjunto foi colocado sobre e localizados no interior da célula. A
célula foi fechada e colocada no banho de 4gud+4°Q, por 24 horas. Apos 24 horas
obteve-se, por aquisicdo de dados, os resultadesldetotal liberado e taxa de calor total
liberado, lidos a cada 4 minutos. As Figuras 228k ilustram o equipamento utilizado no

ensaio.
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(@)

Figura 29: aspecto da montagem da célula e coloaigamostra: (a) montagem da célula
com a amostra introduzida na capsula; (b) célulagéa e ajustada para a colocacao no

equipamento.

4.4.1.7 Reatividade Pozolanica da Cinza de Caséarde pelo Método Quimico

A atividade pozolanica das cinzas de casca de ammbém foi verificada através da
realizacdo do ensaio prescrito pela NBR 5753/92arAestras de cinza foram misturadas nos
teores pré-estabelecidos (12,5%; 25% e 50%) entitud@o parcial ao cimento Portland CPI
S-32.

No ensaio, a atividade pozolanica é avaliada coamglarse a quantidade de hidroxido de
calcio presente na fase liquida em contato commemio hidratado, com a quantidade de
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hidréxido de sédio que poderia saturar um meio desma alcalinidade. Segundo a

NBR 5753/92, o cimento ensaiado € considerado anima se 0 ponto representativo estiver
situado abaixo da isoterma de solubilidade, condopmde ser observado na Figura 30. Este
ensaio foi realizado no Laboratério de Absorcdomiitd do Instituto de Geociéncias da

UFRGS.

Teor de Cad da Solugdo em Contato com o
Cimenta Hidradado {milimoles CaQih

10 20 30 40 50 B0 70 50 90
Alcalinidade Total da Solucdo em Contato com o
Cimento Hidradado gmilimales OH

Figura 30: solubilidade de Ca(Of8m presenca de alcalis &£@0
(fonte: NBR 5753/92).

4.4.2 Investigacao da Incorporacao de Cinza de Casde Arroz em Corpos-

de-Prova Submetidos a Reacéo Alcali-Agregado em Eais Acelerado

Nos itens subseqientes sao descritos 0s procedsnexperimentais relacionados a
investigacdo, em ensaios acelerados, do efeitnadeporacdo de cinza de casca de arroz em

concretos submetidos a reacéo alcali-agregado.
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4.4.2.1 Expansibilidade Acelerada de Barras Suliaeth Reacio Alcali-Agregado

Este método permite uma avaliagdo rapida do comperito de um agregado frente a reacao
alcali-silica. Baseado no método acelerado NBRe$edvolvido por Oberholster e Davies
(1986), € normalizado pela ASTM C-1260.

O método é bastante controvertido, por se tratanndenétodo acelerado, porém o mesmo
tem sido empregado por diversos pesquisadores (WAN@OO; PREZZI, 1995;
HASPARYK, 1999, TIECHER 2006), mostrando-se efitdema investigacdo da RAA,
principalmente em funcdo da possibilidade de seartesombinacdes de varias adicdes

minerais ou diferentes tipos de cimento.

Consiste basicamente em submeter corpos-de-prragticos (25 mm x 25 mm x 285 mm),
confeccionados com cimento e agregado, num tragolfi2,25, a uma solucéo de hidréxido
de sodio a SIC. A mistura é preparada com o agregado em tedi@g@es granulométricas
estabelecidas pela norma, conforme ilustra a Tabkel® relacdo dgua/cimento fixa de 0,47

(em massa).

Tabela 11: fracdes granulométricas e teores dagadoede acordo com a ASTM C 1260/94.

[
PASSANTE NA RETIDO NA % EM MASSA
PENEIRA PENEIRA UTILIZADA NA
(mm) (mm) CONFECGAO DAS
BARRAS
4,75 2,35 10
2,35 1,18 25
1,18 0,60 25
0,60 0,30 25
0,30 0,15 15

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



114

Para atender as fragBes granulométricas exigidasnpema, todos os agregados testados no
presente trabalho foram moidos em um britador desrdo Laboratério de Tecnologia
Mineral e Ambiental da UFRGS. Apo0s a britagem, gregados foram peneirados, lavados,

secos e separados nas fracdes granulométricaslestdbs.

Em funcdo da granulometria utilizada, e pelo fat que a mistura é composta por
aglomerante e agregado, muitos autores se refeosmc@pos-de-prova utilizados neste
ensaio como “barras de argamassa’. Esta termiaotagibém sera utilizada no presente

trabalho.

Apds a moldagem, as barras de argamassa foramagatoem camara Umida por 24 horas.
Posteriormente, foram desmoldadas e imersas emadg@@ por mais 24 horas.

Na sequéncia, apos 24 horas de cura submersa e fagdeita a leitura inicial (§) do
comprimento das barras, as quais, em seguida, ferdmmersas em solucdo de 1M de

hidréxido de sodio (NaOH) a uma temperatura #€86nde permaneceram por até 28 dias.

Os valores de expansao sdo obtidos através de asddidrmediarias, nas datas estabelecidas
pela norma, da variagcdo do comprimento das banaselacao a leituragLOs resultados séo

expressos em porcentagem de expansao (média dietedsinacoes).

Nas Figuras 31 e 32 sdo mostradas algumas etagdemdas na moldagem e determinacao
das expansodes.

A ASTM C 1260/94 estabelece que expansdes inferiar®,1% aos 16 dias indicam um
comportamento indcuo, enquanto expansdes supeda@ 9% aos 16 dias indicam expansao
potencialmente deletéria. As expansfes ocorridase eestes dois limites indicam a
possibilidade de um comportamento in6bcuo ou détet&teste caso, a ASTM C 1260/94
indica que o ensaio deve ser levado até 28 diasitasfinvestigacbes adicionais para
confirmar se a expansao é devida a reacdo alted-dEm algumas combinacdes agregado-
cimento-CCA foi possivel a realizacdo de medidés2& dias e em outras ndo, devido ao

avancado estagio de deterioracéo das barras.

Os ensaios de expansdo acelerada foram realizaattess qo Laboratério de Materiais de
Construcdo do NORIE-UFRGS e parte no LaboratorioRésisténcia dos Materiais da

Universidade Catolica de Pelotas. Devido ao catéemamente deletério observado em
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algumas barras, foram moldados 6 corpos-de-prova geterminacées de expansao para
cada combinagdo CCA-cimento-agregado, totalizaddocbrpos-de-prova.

Figura 31: aspecto geral das barras moldadas.

Figura 32: detalhe da imersé&o das barras e med&aspanséao: (a) detalhe das barras
imersas em solucao no banho térmico; (b) medidardebarra no comparador mecénico de
base fixa horizontal.

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



116

4.4.2.2 Porosimetria por Intrusdo de Mercurio

Os ensaios de porosimetria por intrusdo de merc¢Marcury Intrusion Porosimety-MIP
foram realizados com o objetivo de avaliar a disigdo e tamanho de poros contidos nas
amostras das misturas com 25% e 50% de CCA-B e E@® relacdo a amostra de
referéncia (0% de CCA) de argamassas moldadas dmamatto B utilizado na primeira etapa
do programa experimental. A razéo pela qual utiige apenas a amostra de basalto B deve-
se ao fato que na época em que o ensaio foi rdaliza Universidade de Sheffield, apenas

esta amostra de agregado havia sido testada nio esséerado.

Os ensaios de porosimetria foram realizados noraéo de Ceramica do Departamento de
Engenharia de Materiais da Universidade de Shéf{teheffield, Inglaterra). O equipamento
utilizado foi um PoreSizer 9320 (Micrometrics), @sijdetalhes podem ser observados nas

Figuras 33 e 34. Os parametros utilizados no emesaim apresentados na Tabela 12.

Segundo Kulakowski (2002), os poros e a estrutanaados da matriz de cimento do concreto
sao fatores determinantes na sua qualidade. Os plara@oncreto podem ser classificados
tanto em relacdo ao seu tamanho quanto em relag@® @apacidade de impedir a percolacao
de fluidos, genericamente denominada permeabilid@d@manho de poros pode variar de
milimetros a dimensdes inferiores ao nandmetrome,oedem crescente, sdo classificados
como poros de gel, poros capilares e macroportes éftimos oriundos da incorporacdo de

ar.

Mehta e Monteiro (1994) apontam que a distribuid@otamanho dos poros € o melhor
critério para avaliar a influéncia dos poros naacagade do concreto em resistir a penetracao
de agentes agressivos. Além disto os referidosremiteessaltam que o tamanho e a
continuidade dos poros € que irdo determinar didade com que um fluido penetra e se

movimenta no interior de um soélido.

As adicfes minerais como a CCA, por causa da suaafi podem, quando adicionadas ao
concreto, preencher os vazios existentes entreadiylas de cimento, resultando em um

efeito bloqueador dos poros.
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Através da intrusdo de mercurio sob presséo, peddter informacdes sobre a distribuicdo e
tamanho dos poros existentes na pasta ou argardassanento. Embora a técnica seja
bastante criticada, varios pesquisadores (BENTE418EONG, 1998; PANDEY, 2000) a

tem utilizado em pastas ou argamassas na aval@dgdofluéncia de diferentes variaveis
como a relagcdo agua-cimento, idade e adicdo delgma=o na distribuicdo dos poros e

consequente influéncia na resisténcia e permeabtididestes materiais.

Tabela 12: parametros adotados no ensaio de pa@iEm

PARAMETRO VALORES ADOTADOS
Angulo de contato 130
Densidade do Mercurio 13,54 g/%m
Volume do penetrémetro 16.000 mi
Presséo de preenchimento 19 psi (0,13MPa)
Presséo aplicada na primeira etapa até 25 psiM@ay
Pressdo maxima aplicada no final do ensaio 29.8p4i9206 MPa)

Os valores apresentados na Tabela 12 foram utiszawb calculo do diametro do poro,
assumindo que os poros tem formato esférico e dess@erficial do mercurio igual a
0,485 N/mm.

As amostras ensaiadas no porosimetro foram retidas barras de argamassa submetidas ao
ensaio acelerado ap6s 16 dias, bem como das biEragamassa submetidas a imersao em
agua. As amostras retiradas das barras submetdassaio acelerado foram retiradas, com

auxilio de uma serra, da parte interna das bamrag, vez que as mesmas encontravam-se

bastante danificadas na parte externa.

Antes de serem submetidas ao ensaio de porosinegranostras foram colocadas em alcool

isopropanol p.a. por 24 horas e entio secas effia esti®SC até constancia de massa.
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Os resultados do ensaio de porosimetria, apresentaxlcapitulo 5 sdo expressos em termos
de volume de intrusdo de mercurio por grama de Bieos

Figura 33: detalhe do penetrémetro antes da soaagdo na camara de intrusao.

Figura 34: detalhe do penetrdmetro com a amosiea ansaiada.
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4.4.3 Investigacdo da Microestrutura através da Mimscopia Eletrbnica de
Varredura (MEV) e de Transmissao (MET)

As analises de Microscopia Eletrdnica de VarrederaMicroscopia Eletrénica de
Transmisséo, incluindo a preparacdo de amostnasnfeealizadas no Centro de Microscopia
Eletronica (CME) da Universidade Federal do Riorf@eado Sul.

A Microscopia Eletrénica de Varredura foi utilizadenbém nos corpos-de-prova submetidos
a RAA com o objetivo de analisar a morfologia dosdptos de reacdo e a sua composi¢ao
quimica. Os danos provocados pela RAA sao ideatiis nos agregados através de bordas
de reacao réaction rim), exsudacdes de gel, descoloracdo periférica dpsgados e
formacdo de gel nos poros. Esta técnica tem siiaada por diversos pesquisadores na
avaliacdo da deterioracdo do concreto e do gelddo{KIHARA, 1988; SARKAR, 1994;
VIEIRA, 1997; PREZZI, 1995; HAASPARYK, 1999; VALDUS, 2002; TIECHER, 2006).

A Microscopia Eletronica de Transmissdo (MET) emjgnto com a microanalise por EDS
foi utilizada na caracterizagdo da CCA-B. Emborétarx poucos trabalhos de MET em
amostras como pastas e argamassas, realizou-seaslglservacdes em interface de amostra
pasta de cimento/opala cedidas pelo Prof. PaukoMetaragno Monteiro da Universidade de
Berkley, California, EUA. Analisou-se, também, igindo a mesma técnica, uma amostra de
gel proveniente da reacéo alcali-agregado coletadogalerias da UHE Furnas, situada em
Alpinépolis, MG, e investigado também por Haspai3805). Estas analises complementares
foram realizadas com o objetivo de identificar ozdptos formados pela reacdo alcali-silica,

auxiliando na interpretacao dos resultados obtdos compreensdo do mecanismo da reacgao.

Inicialmente é feita uma breve descricdo de algumescteristicas das duas técnicas

utilizadas, necessaria ao entendimento da técrmpeasedelimitar a validade das analises.
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4.4.3.1 Microscopia Eletronica de Varredura comlisegpor EDS

O microscépio eletrénico de varredura (MEV) € umipgmento capaz de produzir imagens
de alta ampliacédo e resolucao limitada pelo didogdrfeixe de elétrons e o microvolume de

interacdo com a amostra.

As imagens obtidas no MEV possuem um carater Vjipoés o0 que € visualizado no monitor
do aparelho € a transcodificagdo da quantidadeléteores provenientes da amostra. A
interacdo de um feixe de elétrons de alta energima & superficie da amostra resulta na
emissdo de elétrons e de raios-x, que tem um espectro de distribuicdo de energia.
Quando o feixe de elétrons atinge a superficientlasata ocorre uma série de interagcdes que
podem ser divididas em varios tipos de emissa&l@eons (retro-espalhados, secundarios e

Auger), raios-x caracteristicos e catodolumineseéissta interacao € ilustrada na Figura 35.

Feixe incidente de elétrons

Fotons
(catodoluminescéncia)

Elétrons secundarios .

-

. g >
Raios-X caracteristicos  “~_ _

Elétrons

Brors JII.I!IHIIHIlIIIIIHH.-'

Elétrons transmitidos e

difratados Elétrons transmitidos e

difratados

Figura 35: interacdes que ocorrem quando um fexelérons encontra um sélido
(adaptado de: MURR, 1991).

Os elétrons secundarios (SE) séo provenientespdthesnento ndo elastico em que ha perda
de energia dos elétrons com a amostra. Englobaps tod elétrons de energia inferior a

50eV. A imagem obtida por elétrons secundarios (foE)ece detalhes da topografia da
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superficie analisada. Os tons de cinza mais cltemesentam as faces do material orientadas

para o detector, defeitos da metalizacéo (carregianetetrico) e bordas da amostra.

Os elétrons retro-espalhados (BSE) séo obtidosgsgdalhamento elastico dos elétrons cuja
trajetdria foi desviada em mais de 90° em relagdioegéo do feixe incidente. Sua intensidade
mostra dependéncia com o numero atdémico. No modmpidzacdo por elétrons retro-
espalhados (BSE), os elétrons coletados tambémaforimagens em tons de cinza. Porém,
neste caso, os tons de cinza gerados séo resslttiferencas na composicdo da amostra.
Os tons claros correspondem as por¢fes constitpiolaglementos com numero atébmico

médio maior do que aquelas com tons mais escusosnamero atbmico médio menor.

Utilizou-se, juntamente com a obtencdo da imagemgdeterminacdo da composicao
qualitativa e semi-quantitativa das amostras, dirpda analise do espectro de raios-x
caracteristicos, utilizando um espectrometro pgpelisdo em energi&iiergy Dispersive
Spectroscopy-EDSEm silicatos, a determinacdo da composi¢cdo aqaimode ser feita com

resolucdo menor que 5 pm.

Raios-x caracteristicos sdo gerados quando osomdéincidentes tem energia superior a
energia critica de excitacdo desta linha partioifgt Para se gerar uma intensidade razoavel
de raios-x caracteristicos, a energia do feixedante deve ser pelo menos duas vezes
superior a energia critica de excitacdo. A profdade da geracédo dos raios-x caracteristicos
(pera de ionizacdo) é dependente da energia de ifegidente, da energia critica de excitacao
e da densidade do material em analise, sendo mliéeq@gara cada elemento presente na

amostra, conforme ilustra a Figura 36.

Quando um feixe de elétrons energéticos incideesobir material, podera ocorrer a ioniza¢ao
interna dos atomos. Esse estado ionizado é ins@sationando o decaimento com emissao
de elétrons Auger e raios-x caracteristicos. Estasuem uma quantidade de energia que é
caracteristica dos elementos que os produzeng,istvalor de energia do pico analisado € a
diferenca entre a energia do elétron arrancadode elétron que o substitui. Como essas

energias sdo bem definidas, caracterizam bem ogertes quimicos.
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20 keV

p = densidade (g/cm’)

R= profundidade dos raios-X (pum)

Eqs = energia do feixe incidente (keV)
E. = energia critica de excitagdo (keV)

EC
Cu L (Al K)
d =3 glem? d =10 glem?

Figura 36: volume de interacéo dos elétrons em aasode diferentes densidades (adaptado
de: GOLDSTEIN, 1992).

As condicionantes para a determinacdo de
Tabela 13.

uma raitdtise por EDS sdo apresentadas na

Tabela 13: condicionantes na determinacéo de ualsamor EDS
(fonte: GOODHEW, 1992 ).

CONDICIONANTE

VALOR

Elementos Detectaveis

Z > 10 (janela de berilio)

Limite de deteccao 0,1%
Volume minimo da amostra 46m
Massa minima da amostra oy
Resolucao espectral 150 eV

Precisdo quantitativa relativa

1 - 10% (utilizaZdd=*)

Diametro usual do feixe

5nm

*ZAF-correcdo do efeito matriz
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As imagens deste trabalho foram obtidas com o aqepto Jeol — JSM 5800 Scanning
Microscope, do Centro de Microscopia EletronicdJdé ersidade Federal do Rio Grande do
Sul (CME). As seguintes condicOes analiticas forgifizadas para as analises: feixe de
elétrons com resolucdo nominal de 3,5 nm, tensde$5dou 20 kV; vacuo de foPa. O
tempo de contagem do EDS foi de 100s por andiietiine, regulando a intensidade do
feixe para obter 25% de tempo mordeddtimé.

As amostras foram desidratadas, fixadas no portssta) para entdo serem metalizadas (com

carbono ou ouro) e analisadas.

Para a avaliacdo por elétrons secundarios e etétetno-espalhados, as amostras foram
preparadas de trés formas: amostras em forma demumstras fraturadas e amostras polidas.

As amostras em po foram preparadas por secagenstafa,ecoladas nos porta-amostras de

aluminio e metalizadas com ouro.

Apés o0 ensaio acelerado, foi serrada uma parteedtrac do corpo-de-provat?,5cm) e
colocada em alcool isopropilico p.a. por 30 minudesta amostra foi serrada uma parte
(x10mm) para preparacdo da amostra polida e o resfgara a amostra fraturada. As

amostras fraturadas foram metalizadas com ouro.

As amostras polidas foram serradas em serra diagemefrigerada por alcool isopropilico
p.a., a fim de que ndo houvesse alteracédo dostooda hidratacdo. A desidratacdo posterior
foi realizada submergindo a amostra em acetona g@amabstituicdo da agua existente na
amostra. A acetona foi removida por secagem e mostente as amostras foram
impregnadas a vacuo por resina epoxi, na propoéc&o(cola:endurecedor). Depois de
embutidas as amostras foram polidas em uma poklimtomatica, utlizando-se lixas de
carbeto de silicio e panos de polimento com diamakpos o polimento, as amostras foram

imersas em alcool isopropilico p.a. e levadas asdm para a limpeza das superficies.

Coladas em um porta-amostra de aluminio, as amso$twam, entdo, submetidas a

metalizagdo com carbono.
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4.4.3.2 Microscopia Eletronica de Transmisséo corélide por EDS

A Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) € wéenica utilizada para o estudo da
estrutura interna de amostras finas e morfologéasuperficies pelo exame das intensidades
de elétrons transmitidos. Varios materiais soligoslem ser estudados no MET, porém
devido a restricbes técnicas, as amostras saatlagta ndo mais que 3mm de didmetro e
menos que 0,2m de espessura, de forma a se obter uma amosispdrante ao feixe de
elétrons. Amostras na forma de pé podem ser daperm telas com filme de carbono,
possibilitando a analise.

A Microscopia Eletrénica de Transmissdo (MET) € qmutilizada para estudos na area da
micro-estrutura do concreto em amostrakk. Tal fato deve-se a dificuldade na preparacao da
amostra, que envolve etapas de desbastamentoreelixa até a obtencdo de espessuras
reduzidas que podem danificar a sua microestrigyeoduzir artefatos. Outro problema do
MET é a pouca representatividade das regides amdastr ja que a regiao transparente é
extremamente pequena. Porém, diversos pesquisad@BOVES, 2000; GOMES;
FRANCOIS, 2000; RICHARDSON, 2004) tém utilizadoéarica na identificacdo das fases
contidas em adi¢des minerais no estudo da nanat@strdo cimento, como por exemplo, na

identificacdo da estrutura e composicéao do C-S-H.

No MET, um feixe de elétrons de alta energia (100k&V), liberado por um filamento de
tungsténio ou hexaboreto de lantanio (faRquecido a 156C, é colimado por um conjunto
de lentes eletromagnéticas e atravessa a amosticewdcuo (FICHTNER, 2000).

A imagem é formada e magnificada por um sistemarojecao num plano abaixo da amostra
em uma tela fluorescentuprescent scregnO sistema de projecdo do MET pode trabalhar

de duas formas: no modo imagem ou no modo difragao.

No modo imagembfightfield e darkfield) podem ser geradas imagens em alta magnificacao
(até 1.300.000 x) e no modo difrac@ifftaction modg podem ser obtidos pontos de difracédo
provenientes de uma area selecionada da amostranthus os casos as informacdes sao
gravadas em um negativo de filme fotografico, quistgriormente sédo revelados e
digitalizados.
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O modo difracdo é extremamente Gtil na obtencéofdemacgdes sobre a estrutura cristalina
e sua orientacdo. Neste modo de operacao, os ptastaograficos da amostra difratam os
elétrons e sdo observados em difratogramas senethanDRX de Laue. Dependendo da
estrutura da amostra (cristalina ou amorfa), difie® arranjos podem resultar, conforme

ilustra a Figura 37.

(a)

(b)

(c)

Figura 37: tipos de difragao obtidos em amostradiféeentes microestruturas: a) um
monocristal perfeito; b) regido com uma pequenatigade de graos; ¢) amostra com um
grande numero de graos orientados aleatoriamentee(fGOODHEW, 1992).

A preparacédo da amostra para o MET exige uma seiglida procedimentos que tem como
objetivo reduzir a espessura da amostra de talafajoe o feixe de elétrons atravesse a
amostra. Os procedimentos para preparacdo da amosaéla-pasta seguiu 0s seguintes

passos:

a) corte inicial da amostra na serra de diamante dbtama lamina de
+ 0,5 mm de espessura e lixamento na politriz auiomaté a espessura de
100um;
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b) retirada de um disco da amostra por meio de ubtna-som diametro de

3mm;

c) polimento na politriz utilizando as lixas #600, 006 2000 e panos de

diamante #um, 3um e 1um;

d) desbastamento ndimpler para que a amostra ficasse transparente a

elétrons;

e) eletropolimento no desbastador i6nico até que $eeslse a espessura de

0,1um na regido central da amostra;

f) colocacdo da amostra em dois anéis de cobre eifixagholder (porta-

amostra) para observacéao.

Na Figura 38 sdo mostrados alguns dos equipamatiiaados na preparacdo das amostras

analisadas.

As amostras de CCA-B e gel foram apenas moidasrahdg agata, sob acetona, sendo a
fracdo fina coletada com uma tela de cobre comefitta carbono para a analise, conforme

ilustra a Figura 39.
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MET:
PREPARACAO DAS
AMOSTRASBULK

A 4

Corte inicial da
amostra

Afinar na politriz
até obter 10Qum
de espessura

A 4

A\ 4
Retirada de um
disco de 3 mm
com ultra-som

A 4

A 4

Polimento em
politriz >
automatica
A 4

Desbastamentonp ;:-?fo"-'-‘i;é':'?
dimpler e

A 4 ’
Eletropolimento ) - u{;?
L% F

\ 4
Colocacgéo da
amostra no anel
de cobre e no

holder

A\ 4

Figura 38: sequéncia de preparagao das amdmtliapara a microscopia eletronica de

transmissao.
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MET:
PREPARACAO DAS
AMOSTRAS EM PO

(CCAegel)

A 4
Trituracéo e
homogeneizacgéo,
no almofariz de
agata

A 4

Suspensdo em
acetona

Secagem

A 4

Colocacéo na telg
com filme de
carbono

A 4

Figura 39: sequéncia de preparacao das amostrpé para a microscopia eletronica de

transmissao.
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5 APRESENTACAO E ANALISE DOS RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados e analisadosutsdes obtidos nos ensaios executados no
programa de pesquisa, descritos no capitulo 4.r@saptacéo dos itens que constituem este
capitulo é feita sob a forma de tabelas e grafijpagm cada ensaio, seguidos de uma analise
comparativa com os resultados encontrados na celibfografica.

5.1 INVESTIGACAO DOS AGREGADOS

Nos itens subsequientes sédo apresentados e analsadesultados obtidos no programa de
investigacdo da reatividade dos agregados. Ostadssl incluem a analise petrografica,

difracOes de raios x e determinacéo da reativigatiencial pelo método quimico.

5.1.1 Andlise Petrografica

s

O objetivo da petrografia é a classificacdo petifigp e a descricAo mineraldgica dos
agregados estudados com vistas a sua potencialideaktva. Caracteristicas como
granulacao, textura, alteracdes e deformagdes ata rpodem indicar a suscetibilidade da

mesma a reagfes quimicas.

Nas Figuras 40 a 44 séo descritas as andlisegpdicas das rochas estudadas no presente

trabalho.

5.1.1.1 Amostra de Basalto Proveniente de Estafaliza, RS

No exame macroscopico a amostra apresentou cotocatda escuro e estrutura macica. No
exame microscopico a matriz € constituida basictenda plagioclasio e piroxénio com

tamanhos de 0,1 até 0,5 mm. O plagioclasio €, eral,geuédrico e subédrico e com
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incipiente alterag&o para argilominerais, que @principalmente nas bordas de graos e nos
planos de clivagem, conforme pode ser observadbigwea 40. O piroxénio € anédrico e
subédrico e apresenta uma alteracdo mais interesagyjplagioclasios, especialmente com a
formacao de Oxidos de ferro nos contatos dos gedoss fraturas, e, secundariamente,
argilominerais. Espacos irregulares entre plagga$isdo ocupados por massas irregulares de
residuo da cristalizacdo magmatica (meséstaseseqando cor castanho pardo a verde. A
mesostase nos intersticios dos grdos da matringtitdda de material microcristalino de
composicdo quartzo-feldspatica. Associado a estadstese ocorre argilominerais nos
espacos intersticiais, como pode ser observadagumaF41, por vezes bem desenvolvidos,
formando "agregados" lamelares de cor verde (catn@omo clorofeita). Os argilominerais
ocorrem também, secundariamente, como produtoketaecdio de piroxénios e plagioclasios.
Os minerais opacos sdo comuns e distribuem-se quar tocha. As propor¢cdes modais
estimadas do basalto sdo: matriz = 80-85% e mesdstal0 a 15% (destes, 3 a 6% sédo

argilominerais).

(b)

Figura 40: aspecto microscopico do Basalto condbtpor plagioclasio (PL), piroxénio (PX),
opacos (OP) e quartzo microcristalino (Q). Ampl@ae@roximada de 100x. (a) polarizador

cruzado; (b) polarizador paralelo.
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Figura 41: detalhe das regifes com presenca deam@assgulares contendo argilominerais

(meséstase). Polarizador cruzado, ampliacdo apeadarn00x.

5.1.1.2 Amostra de Basalto Proveniente de Goi&ia,

No exame macroscopico a amostra apresentou cotor@Epda claro e estrutura macica.
Através das investigagcbes microscopicas a compmsigineraldégica estimada foi:
plagioclasio, 45% a 50%; piroxénio, 35 a 40%; mareopacos, 5 a 10%; clorofeita, 5 a 8% e

vidro, menor que 5 %.

A amostra, conforme ilustra a Figura 42, apreseattura predominantemente intergranular,
com porcbes de textura intersticial caracterizadi presenca de clorofeita e vidro em
massas irregulares distribuidas entre as ripasettspato. A rocha € essencialmente
constituida por finas ripas de plagioclasio e groa granular (augita) sob forma de cristais
irregulares. Sao observados alguns fenocristaiglatpoclasio, os quais atingem até quatro
vezes o0 tamanho médio as ripas mais comuns (0,20B8pcos irregulares entre as ripas de
plagioclasio sdo ocupados por clorofeita sob a dode material pardo a castanho, as vezes
verde com nucleos claros e preenchendo cavidadesni@erais opacos sao comuns, tais
como a magnetita (6xido de ferro) e a ilmenita déxile ferro e titanio), e distribuem-se por
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toda a rocha; as vezes ocorrem alterados e comacét avermelhada (minério de ferro)
originada da oxida¢ao dos minerais ferrosos.

Figura 42: aspecto microscépico do Basalto BGOd@aj GO) constituido por ripas de
feldspato plagioclasio (PL), piroxénio (PX), opa¢0$), massas irregulares de clorofeita
(CL), vidro (VD) e minério de ferro (MF). Ampliac@proximada 25x. (a) polarizador

cruzado; (b) polarizador paralelo (fonte: HASPARYIR99).

5.1.1.3 Amostra de Riodacito Proveniente de Verali®iRS

Em amostra de méo, a rocha é holocristalina, catarge faneritica fina e cor cinza. Ocorrem
esferulitos quartzo-feldspaticos que marcam poe&iganquicados na rocha, comuns em
granofiros. A rocha néo apresenta estruturas mmdeais. A trama cristalina sob observacao
microscépica ndo possui uma orientacdo preferensiahineralogia primaria da amostra é
constituida por plagioclasio, K-feldspato, clinapi&nio, quartzo e minerais opacos. Estes sédo
envolvidos uma matriz microcristalina a criptoa@ista quartzo-feldspatica de cor castanha a

luz natural.

A investigacdo dos aspectos microscopicos de cada Mmineral, conforme mostra a
Figura 43, resulta que os fenocristais de plagsieldpodem ser classificados oticamente

como andesina. Os graos possuem um habito taldategaalo, euédrico a subédrico, sendo
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comum a macla da albita. Comumente, possui as $dm@idas e contatos retos entre os
graos, com dimensdes que variam de 0,2 a 1mm. Quaadcondi¢do criptocristalino a

microcristalino ocorre acompanhado de quartzo.

O K-feldspato possui forma euédrica a subédricey donensdes que variam de 0,3 a 0,8

mm. Ocorrem como cristais ripidiformes, limpidosoen macla carlsbad.

O clinopiroxénio é oticamente compativel com o grdp augita, apresenta a luz natural, uma
cor castanha. Os grdos sao subédricos, em gerardondados, ocorrem esparsos e
possuem em geral dimensdes entre 0,2 mm e 0,9 mattefacdo € pouco pronunciada e
guando presente concentra-se ao longo das mien&satclivagens e bordas, sendo marcada
pela neoformacao de argilominerais e oxidados mle (eematita + goethita).

O quartzo ocorre em duas formas texturais. Uma lpofia possui forma anédrica e
dimensdes que variam de 0,1 a 0,6 mm, comumenterausdes de feldspatos. A segunda
populacdo forma agregados criptocristalinos a mrgtalinos acompanhado de feldspatos

formando a textura micrografica.

Os minerais opacos primarios ocorrem em uma pexgent baixa em relacdo as demais fases
cristalinas. Sao subédricos a euédricos com dinesnein geral da ordem de 0,2 mm.
Minerais opacos ocorrem também como produto secwndda modificagdo do
clinopiroxénio, concentrando-se neste caso, natasatestes ou ao longo de microfraturas.

Os produtos secundarios sao representados pavrangdrais originados da transformacgéo do
residuo de cristalizacdo e dos clinopiroxénios aléen transformacéo incipiente de

plagioclasio. Associa-se a este produto oxidadderde decorrentes da alteracdo de minerais
opacos primarios e dos clinopiroxénios. Estes melmaente estdo representados por
magnetita de baixa temperatura, além de uma ags&ocie hematita e goethita. Observa-se
também a presenca de filossilicatos, possivelmdatgrupo das esmecititas, ao longo de

micro-irregularidades de alguns gréos de clinog@noes.

A composicdo mineraldgica por estimativa visualpkgioclasio 30%, K-feldspato 28%,
quartzo 20%, clinopiroxénio 15%, minerais opacosesétgilominerais 2%.
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Figura 43: aspecto microscépico do Riodacito (Vépatis, RS) evidenciando regifes com
30 a 40% de quartzo cristalino e microcristaling.Aghpliacdo aproximada 100x (a)

polarizador cruzado, (b) polarizador paralelo.

As amostras de rochas igneas (basalto B, basal, Bi@dacito R) caracterizaram-se pela
presenca de argilominerais, mesostases vitreadaanplagioclasio, feldspato, piroxénios e
minerais opacos. Foram observadas também, a peesde¢ quartzo cristalino e

microcristalino (basalto B e riodacito R).

A formacédo de mesostase presente no basalto Bynmastras de basalto BGO e riodacito R,
além do quartzo microcristalino e da presenca dgloarinerais, sao indicativos da

potencialidade reativa das amostras.

5.1.1.4 Amostra de Granito Proveniente de Pel&S8s,

Macroscopicamente a rocha é holocristalina, cortutaXnequigranular média a grossa e cor
dominantemente cinza. A trama cristalina possui wmantacdo preferencial incipiente,
demarcada pela orientacéo incipiente da biotitanfstra é petrograficamente uma biotita

monzogranito, possuindo textura inequigranular.
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A mineralogia essencial é constituida por K-feldspquartzo e plagioclasio, possuindo como
varietais anfibdlio e biotita e como acessérioscdn, alanita, titanita, apatita e opacos. O
material de alteracdo é dominado por micas brare@dpto e clorita. A trama cristalina

possui uma orientacdo preferencial incipiente, deata pela orientacdo incipiente da biotita.

O K-feldspato possui um hébito prismatico e formlésirica a anédrica, com dimensdes que
variam de 1 mm a 8 mm, com contatos lobados, la@ddimente serrilhados, e forte extingdo
ondulante. A textura poiquilitica € evidenciada pamtusdes de biotita com dimensado média
de 0,3 mm e apatita euédrica com dimensdo méd@ldenm. O plagioclasio, oticamente
compativel com oligoclasio, possui forma subédreahabito tabular alongado, com
dimensdes que variam de 1 a 8,4 mm. Os contatosd@amantemente lobados, com forte
extingdo ondulante, sendo comum a macla da alBisa.maclas muita vezes ocorrem
encurvadaskink band$. Possui subgrdos com limites irregulares com dgdies que variam
de 3 a 4 mm. Esse tipo de limite de subgréo sugemperaturas de deformacao da ordem de
600°C, que ativam diversos sistemas de deslizanmenfdagioclasio. A textura poiquilitica é
definida por inclusdes de biotita subédrica cometigfio média de 0,5 mm e apatita euédrica

com dimensao média de 0,2 mm e alanita subédrinadomensao média de 0,1 mm.

O quartzo ocorre em duas formas texturais. Umalpofia com forma alongada e dimensodes
de 0,5 mm até 2 mm, com limites lobados e forténe&d ondulante. Possui subgrdos com
limites retos, e dimensdo média de 0,1 mm. A seguoopulacdo ocorre como graos

recristalizados nas bordas dos graos da primepal@gdo, com uma dimensado média de 0,1

mm e textura granoblastica lobada e localmentgpuodil.

A biotita ocorre como agregados por vezes substituipor pseudomorfose o anfibélio,

preservando o habito prismatico. Possui forma gsidsd euédrica, com dimensdes que
variam de 0,5 a 4 mm. A textura poiquilitica é defa por inclusdes de apatita euédrica com
dimensdo média de 0,2 mm, zircao anédrico, loadizeente euédrico, com dimensdo média

de 0,1 mm e titanita subédrica a anédrica com difiemédia de 0,1 mm.

O anfibdlio ocorre como “restos” com dimensdes muitduzidas (< 0,05 mm) sendo
transformado para biotita, esta transformacdo spod@seudomorfose, mantendo o habito

prismatico do anfibdlio. A ocorréncia de epidotes@iado com esses restos de anfibolio,
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sugere que o Ca liberado na transformacdo anfib@tita esteja sendo usado para
estabilizar o epidoto.

A alanita ocorre como cristais subédricos, com digAe média de 0,1 mm, comumente

acompanhado de uma orla de epidoto secundario.

A titanita ocorre em duas formas texturais. Umautegiio com forma subédricos a euédrica,
intensamente fraturados, com dimensdes que var@a @ 4 mm. Comumente, apresenta
inclusbes de apatita euédrica com dimensdo meédi®,temm, zircdo subédrico com
dimensdo média de 0,2 mm e minerais opacos conafeulédrica e dimensdao média de 0,2
mm. A segunda populagéo ocorre inclusas ou acompashde lamelas de biotita, como
cristais subédricos a anédricos, intensamenteéds e dimensao média de 0,1 mm.

A apatita ocorre como cristais euédricos, com segqifesmaticas laterais alongadas que
variam de 0,2 a 0,5 mm e sec¢les basais hexagmrmaislimensdes que variam de 0,1 a 0,4

mm.

O zircao ocorre como cristais anédricos, localinaelste euédricos, com dimensao média de

0,2 mm, aparecendo como inclusdes nos outros nenera

Os minerais opacos possuem dimensfes que variahlda 0,5 mm e por vezes estao

associados aos agregados de biotita.

A clorita ocorre como alteracdo das biotitas, fardwmlamelas subédricas a anédricas com
dimensbes de 0,1 até 1 mm.

O epidoto possui forma anédrica, dimensdes quamade 0,05 a 0,4 mm. Ocorre como
alteracdo marginal das alanitas e como cristaiscestos a biotita e nucleos residuais de

anfibolio.

As micas brancas ocorrem como alteracdo do plagimcle do K-feldspato na forma de

agregados muito finos (< 0,01mm).

A composicdo mineralégica por estimativa visualpkgioclasio 35%, K-feldspato 25%,
quartzo 20%, biotita 12%, titanita 5%, alanitat+dotapatita 1%, produtos de alteragéo 2% e
tracos de anfibdlio (hornblenda).
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A amostra de granito é constituida basicamentegpartzo e feldspato (feldspato alcalino e
plagioclasio), observados na Figura 44. Foram @hdas também a presenca de biotita e
titanita. Dentre os minerais observados o quartpoué@ico constituido somente de silica, e
portanto suscetivel ao ataque dos alcalis. O quantstrou-se bastante deformado possuindo

extingdo ondulante chegando a formar subgréose @ade ser notado na Figura 44b.

)

Figura 44: aspecto microscopico do granito (PeJd®& mostrando quartzo com extingao
ondulante (EO). (a) com minerais ja cristalizaddy polarizador cruzado; (b) ampliacéo da

Figura (a) em 50x, polarizador cruzado.

5.1.2 Difracao de Raios x (DRX)

As Figuras 45 a 48 apresentam os difratogramasmastras basalto B, riodacito e granito.
Conforme descrito nos itens 5.1.1.1 e 5.1.1.3nasstras basalto B e riodacito apresentaram
na analise petrogréafica a presenca de mesostdssssvamorfas e argilas de coloracdo verde
e marrom, materiais indicativos da potencialidagkgiva da amostra. Como existem grupos
de argilominerais (como as esmectitas) que exibeprigdades expansivas, utilizou-se o
Método Orientado na DRX destas amostras para dag#ial da expansibilidade destes

argilominerais.
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Figura 45: difratograma de raios x do basalto Bystra em po.

Através dos difratogramas da amostra basalto Bu(&sy45 e 46), identificou-se a presenca
de argilomineral do grupo das esmectitas. A naturexpansiva deste argilomineral é
identificada na Figura 46 onde se observa o desiecto da distancia interplanar 14,95A, na
amostra natural, para 16,41A na amostra glicolldaamostra glicolada, a adi¢do do glicol,
causa expansao por sua entrada nos espacgos imerdanes, e isto se reflete no
difratograma pelo deslocamento dos picos carattass o que pode ser observado na

Figura 46.

Atraves dos difratogramas da amostra riodacitoytifieou-se a presenca de esmectita, que €
um argilomineral. A natureza expansiva deste argileral é identificada na Figura 47 onde
se observa o deslocamento da distancia interplbhdy, na amostra natural, para 17 A na

amostra glicolada.
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Figura 46: difratograma de raios x do basalto Bpstnas natural, glicolada e calcinada.
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Figura 47: difratograma de raios x da amostra ditda
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Na Figura 48, observa-se o difratograma de raiaaxamostra de granito, apresentado
destacadamente a presenca de quartzo (Q).
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Figura 48: difratograma de raios x da amostra tgaamostra em po.

Os resultados das difragbes de raios x confirmapneaenca dos minerais observados na
petrografia. Nas amostras que apresentaram argiéweis basalto B, e riodacito pode-se
observar, através do Método Orientado, o desloceimeas distancias interplanares das

amostras natural e glicolada, denotando o comperttorexpansivo destes argilominerais.

5.1.3 Reatividade Potencial dos Agregados pelo Méim Quimico

As amostras dos agregados analisados também fotametidas a verificacdo da reatividade
potencial pelo método quimico de acordo com ascpgées da NBR 9774/86. Este método
avalia a reatividade potencial alcali-silica de wagregado, através da relacdo entre a
concentracdo de silica dissolvida e a reducdo dalidtiade. Embora este ensaio seja
relativamente simples e répido, diversos trabal@@d4GUM, 1997, SWAMY, 1997,
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HASPARYK, 1999) apontam no sentido de que este doatdo é muito confidvel, sugerindo
que na classificacdo da potencialidade reativandeagregado os resultados obtidos devem

ser analisados em conjunto com outros metodos.

Os resultados obtidos estao apresentados na Thabeldustrados na Figura 49.

Tabela 14: resultados obtidos na verificacdo diévidade potencial pelo método quimico.

BASALTO | RIODACITO | GRANITO | BASALTO
RESULTADOS (B) R) (GRA) (BGO)
Reducao da alcalinidade 109 364 267 243.9
mmoles/L
Silica dissolvida
36 777 42 216,1
mmoles/L

De acordo com os resultados obtidos neste ensaionferme se observa na Figura 49, o
basalto (B), o basalto (BGO) e o granito (GRA) foreonsiderados agregados inertes (lado
esquerdo da curva). Somente a amostra de riodq€tdp foi caracterizada como

potencialmente reativo (lado direito da curva).

Os resultados obtidos pelo método quimico sdo adibbrios em relacdo a analise
petrografica, apresentada no item 5.1.1. Na anddseografica, todos os agregados
mostraram a sua predisposi¢cdo a reacdo, seja petanga de quartzo microcristalino,

qguartzo com extingdo ondulante, ou mesostase.

Cabe salientar que este é um meétodo acelerado epeeniha a quantidade de silica
dissolvida em uma solucédo alcalina #@@le uma fracdo da amostra (retida na peneira
0,15mm). Sorrentino et al. (1989) constataram queresenca de materiais silicosos
extremamente finos tem um efeito significativo gobs resultados do ensaio, e a remocao da

fracao fina pode modificar substancialmente a pmédidade reativa do material.
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Figura 49: reatividade potencial dos agregadosdeda com a NBR 9774/87.

Outra observacdo que deve ser feita € que segumdonza ASTM C 289/94 o teste ndo
consegue predizer a reatividade mais lenta quereo@n rochas que tem a presenca de
quartzo deformado e quartzo microcristalino, osigjiaram constatados nas amostras B,
BGO e GRA.

5.2 INVESTIGACAO DAS ADICOES MINERAIS

Nos itens subsequientes sédo apresentados e analsadesultados obtidos no programa de
investigacdo das adicdes minerais e 0s seus e$alboe a reatividade de misturas de concreto

submetidas a reacéo alcali-agregado.
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5.2.1 Ensaio de reatividade com o vidro pyrex - ASWl C 441/96

A fim de avaliar a eficiéncia da CCA, em evitaremgao alcali-agregado foi realizado, no
Centro de Engenharia Civil de Furnas, GO, o enzaoonizado pela ASTM C 441/96. Neste
ensaio avalia-se a capacidade do material pozoldmt diminuir a expansao de corpos-de-
prova moldados com vidro pyrex e cimento de elevexflovalente alcalino. Os resultados séo

apresentados na Tabela 15.

Tabela 15: valores de reducéo de expansao obigomdo ASTM C 411/96.

MATERIAL POZOLANICO REDUCAO AOS 14 DIAS(%)

CCA-B 90,9
CCA-E 89,5

Os resultados apresentados na Tabela 14 indicanresingdo na expansao dos corpos-de-
prova confeccionados com as duas cinzas (CCA-BA-ECapés 14 dias de ensaio. Através
dos resultados obtidos neste ensaio, os dois miatpederiam ser considerados eficientes na
reducdo da expansao provocada pela reacdo aleai-dNo entanto algumas consideracdes
criticas devem ser feitas em relacédo a este enSaioprimeiro lugar o vidro pyrex, que é
utilizado como agregado reativo padréo na realzagiensaios de reatividade, n&o retrata a
cinética da reacdo que ocorre entre a solucaoiracal os minerais silicosos presentes no
agregados. Isto se deve ao fato de que o vidraxpydie € poroso e contém uma grande
quantidade de élcalis em sua composi¢cdo que é@dibena solucdo interferindo na reagéo.
Em segundo lugar cabe salientar também que o e@ésealizado com um teor fixo de adi¢cdo
pozolanica quantidade em massa de CCA, corresptmdenvolume absoluto de 100g de
cimento. Alguns pesquisadores como Hobbs (198&8)dam que os resultados obtidos neste
ensaio s6 podem ser aplicaveis em concretos eno guyeex € utilizado como agregado ou

parte dele.

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



144

5.2.2 Ensaio de Calorimetria

No processo de hidratagcdo os compostos do cimeagem com a agua para atingir estados
estaveis de baixa energia e o processo é acompmgapbkédliberacdo de energia na forma de
calor. A quantidade de calor total liberado peldrdtacdo e as taxas de liberacdo de calor
podem ser usadas como indices de reatividade pizal@m misturas de cimento-pozolana.

Os ensaios de calorimetria forneceram informac@dmsas sobre o periodo inicial das
reacOes de hidratacdo do cimento com a presencmaderial pozolanico. A principal
informacg&o obtida, como citado anteriormente, @&antjdade de calor méximo (Q) liberado
nas misturas dos diferentes teores de CCA e cimarde a forma das curvas bem como o
tempo em que ocorre o calor maximo sdo dados dée eslacionados com a velocidade de
hidratacdo e formacdo dos produtos de hidratacas. Figuras 50 a 52 apresentam-se 0s

resultados obtidos no ensaio de calorimetria

A taxa de evolugdo do calor representa o gradidateurva de calor total, mostrada na
Figura 50. De uma forma geral observando-se a &ig§Qr constata-se que a substituicdo de
cimento por CCA provocou uma diminuicdo na taxaeslelucdo do calor a medida que
aumentou o teor de substituicdo e & medida qudilszEa wma CCA com maior superficie
especifica e maior fragdo amorfa (CCA-E).

Na fase inicial, correspondente ao pico |, as mastuapresentaram comportamento
semelhante. Nesta fase ocorre uma rapida evolugéaldr em poucos minutos, representado
o calor de dissolucdo dos aluminatos e sulfatosa Esse termina rapidamente, ramo
descendente da curva, em funcéo da solubilidadaldasnatos ser reduzida na presenca de

sulfatos em solucéo.

Na fase de inducdo, entre o pico | e Il, as mistuapresentaram comportamentos
diferenciados em relacé@o ao carater exotérmicdoeidade de reacdo. Esta fase é associada a
formacdo de C-S-H (I e Il) e Ca(Ofl)onde a maxima taxa de evolucdo de calor (Q) é
atingida e a fase de inicio de pega é consoliddda. amostras CCA-E constatou-se um

retardamento no periodo de inducdo, ou seja, uhoadesento das curvas para a direita,
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fazendo com que o pico da maxima taxa de evolughaaior liberado fosse menor e

ocorresse mais tardiamente.
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Figura 50: taxa de evolucao de calor (w/kg) pammigsuras de cimento Portland e cinza de

casca de arroz num periodo de 24 horas.

Em funcdo da dificuldade em se obter o valor dercaidximo liberado pelas misturas
25%CCA-E e 50% CCA-E se repetiu 0 ensaio para ehkias amostras até 72 horas. A

Figura 51 mostra as curvas obtidas para as du&israss

Na Figura 51 pode-se observar de forma mais clagaogpico de inducéo, entre o trecho | e
Il, apresenta um sensivel deslocamento para dalee ambos os teores de 25% e 50% de
CCA-E. Este retardamento no periodo de inducdomliservado durante a moldagem dos
corpo-de-prova que seriam submetidos ao ensaieradel, onde se observou uma grande
dificuldade na desmoldagem principalmente nos setdee50% de substituicdo de cimento por

CCA.
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Figura 51: taxa devolucao de calor (W/kg) para ssuras de cimento Portland e CCA-E

num periodo de 72 horas.

Os valores de calor maximo (Q), bem como, os termpagspondentes (t) estdo apresentados

na Tabela 16. O calor total liberado, no processohdiratacdo pode ser observado na

Figura 51.

Tabela 16: valores de maximo calor liberado pamiatiras analisadas.

MAXIMA | CALOR TOTAL | CALOR
MISTURA TEMPO | TAXADE APOS 24 | TOTAL APOS
(Cimento/CCA) | (Horas) | EVOLUGAO HORAS 72 HORAS
(W/KG) (KIKKG) (KIKKG)
Cimento CPI-S32 | 11,25 2,13 119,0 (23 h) -
25% CCA-B 12,90 1,68 118,2 (21,1 h) -
50% CCA-B 11,90 0,83 50,8 (22,7 h) -
25% CCA-E 21,00 0,43 28,7 (24,0 h) 55,9 (70,5 h)
50% CCA-E 22,80 0,29 15,7 (24,0 h) 38,5 (72,1 h)
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Figura 52: calor total liberado (kJ/kg) para astaness de cimento Portland e cinza de casca

de arroz num periodo de 24 horas.

Diferentes autores (MEHTA, 1983; CINCOTTO, 1988AlS, 1995; LEONG, 1998) relatam
que a producdo de C-S-H-Il, chamada de reacao gnuzal pode iniciar em poucos dias ou
levar meses. Isto ocorre devido ao fato da tax@agio dos produtos silicosos e aluminosos,

provenientes das pozolanas, com o Ca(3d) extremamente lenta.

Nas misturas analisadas quanto maior a quantidadeGA incorporada, menor a taxa de
calor liberado, e mais tardiamente se tem o piaoespondente a formacdo de produtos
hidratados. No entanto a area superficial, o gramorfismo, o teor e a forma da CCA
parece ter uma influéncia significativa na velodelaa hidratacéo e na formacgao de produtos

hidratados.
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5.2.3 Pozolanicidade da Cinza de Casca de Arroz paiétodo Quimico

A atividade pozolanica das cinzas de casca de demmbém foi verificada através da
realizacdo do ensaio prescrito pela NBR 5753/92arAestras de cinza foram misturadas nos
teores pré-estabelecidos (12,5%; 25% e 50%) entitig&o parcial ao cimento Portland CPI
S-32. A Figura 53 ilustra os resultados obtidos.

O objetivo deste ensaio foi analisar a atividadeofmica da mistura cimento-CCA. Segundo
a NBR 5753/92, o cimento ensaiado é consideradol@azo se 0 ponto representativo que
expressa a alcalinidade total, e o teor de OxidcatBo, estiver situado abaixo da isoterma de
solubilidade. Nota-se no grafico da Figura 53 quee@lida que se substitui cimento Portland
CPI S 32 por cinza de casca de arroz, os pontoespmndentes as respectivas misturas
(12,5%, 25% e 50%) aproximam-se do ponto de origengréafico, abaixo da isoterma. Ou

seja, todos os teores de CCA-B e CCA-E analisadistram um comportamento de cimento

pozolanico. De acordo com lIsaia (1995) o indiceatieidade pozolanica (IAP) pode ser

determinado pelo inverso da distancia do ponto mr@do na curva em relacdo a mistura
analisada multiplicado por cem. Os valores de IAR @s misturas cimento-CCA analisadas

estdo apresentados na Tabela 17.

Tabela 17: valores de IAP para as misturas anaksad

TEOR E TIPO DE CCA IAP (%)
12,5 % CCA-B 16
25% CCA-B 23
50% CCA-B 33
12,5 % CCA-E 20
25% CCA-E 25
50% CCA-E 53
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Figura 53:

Observa-se que o IAP entre os teores de 12,5% ed25@CA-B e CCA-E nao apresentou

diferencas significativas, o que ja ndo € constatachndo comparamos estes valores com o0s
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atividade pozolanica das diversas coagdies cimento-CCA.

teores de 50% de CCA-B e CCA-E.

Na Figura 54 observa-se a reducgéo da alcalinidad®ldicéo e a reducédo do teor de CaO, na
medida em que se aumenta o teor de substituic&Cdepor cimento. Os teores de 50% de
CCA-B e CCA-E, foram os teores que apresentaramaigres valores de indice de atividade
pozolanica. O valor de 53% de IAP obtido com a CEAede estar associado a sua area
superficial elevada o que a torna altamente reativea vez que o diametro médio da CCA-B

e da CCA-E apresentaram a mesma ordem de grandeza.

149

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



150

Pouey (2006), avaliando a pozolanicidade de ditese@CA obtidas por variados processos
de queima, tratamentos quimicos e moagem, consga®w percentual de substituicdo € o
fator mais importante na pozolanicidade. Os redaffaobtidos no presente trabalho estdo de
acordo com obtidos por Pouey (2006), Isaia (1995ineotto (1988).

50

—f——— CCA-B OH"
—@———— CCAB Ca0

——FF—— ccaE o
——O——— ccAE ca0

40 —

30 —

20 —

Milimoles por litro

0 10 20 30 40 50
Teor de CCA (%)

Figura 54: concentracao de O#CaO (mm/l) em relacdo ao teor de substituicamrdento
por CCA-B e CCA-E
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5.3 INVESTIGACAO DAS BARRAS DE ARGAMASSA SUBMETIDASA
REACAO ALCALI-AGREGADO

Conforme descrito no capitulo 4 o ensaio aceleesxdarras de argamassa foi realizado para
0s quatro tipos de agregados (basalto B, basalt®,B&Bodacito R e Granito GRA), em

combinacg&o com quatro teores dos dois tipos de ©ZA12,5%; 25% e 50%.

Os resultados obtidos na determinacao da expadafdarras de argamassa, de acordo com
0 ensaio ASTM C 1260/94, sao apresentadas nasaBi§bra 66. As expansdes expressas em
porcentagem, foram calculadas em relacdo a leitucel (referéncia), apés 24 horas de
imersdo em agua, quando os corpos-de-prova airdanm@am sido submersos em solugéo de
NaOH.

Os resultados de expansdo séo valores médios sleca@gios-de-prova, com excecao da
expansdo das misturas de 25% de CCA-B nas quaisuegdo da elevada degradacao

apresentada pelas barras, so foi possivel obteregamédios de trés corpos-de-prova.

No ensaio prescrito pela ASTM C 1260/94 as amostéas classificadas segundo a sua
potencialidade aos 16 dias em:

a) reativas: expansodes superiores a 0,20%,

b) potencialmente reativas: expansdes iguais owrasrgue 0,10% e iguais ou

menores que 0,20%,

c) inécuas: expansdes inferiores a 0,10%.

A ASTM C 1260/94 sugere gue se as amostras apaesanexpansdes iguais ou inferiores a
0,20% aos 16 dias o ensaio deve ser conduzido&ufia® afim de que se possa avaliar
comportamentos expansivos tardios. Em funcdo dadgraxpansdo ocorrida nas amostras

com CCA, néo foi possivel, em alguns casos, conduznsaio até os 28 dias.
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Na Tabela 18 estdo apresentados os valores deséxpabtidos aos 16 dias de ensaio, e a
classificagdo das amostras como reativas, potememé reativas e indcuas.

Tabela 18: valores de expanséo e classificacdaglegados segundo a potencialidade

reativa.
TIPO DE TIPO DE TEOR DE EXPANSAO REATIVIDADE @
AGREGADO ADICAO ADICAO (%) AOS 16 DIAS (ASTM C 1260/94)
(%) R | PR |
SEM ADICAO 0,0 0,189 ,
12,5 0,690 ,
CCAR 25,0 1,818 ,
37,5 1,205 ,
BASALTO B 50,0 0,305 ,
12,5 0,494 ,
CCAE 25,0 0,770 ,
37,5 0,384 ,
50,0 0,101 ,
SEM ADICAO 0,0 0,855 :
12,5 2,489 ,
CCA-B 25,0 @ ,
BASé'(-)TO 50,0 0,116 ,
12,5 1,869 ,
CCA-E 25,0 2,207 ,
50,0 -0,017 ,
SEM ADICAO 0,0 0,058 ,
12,5 1,970 ,
CCA-B 25,0 @ ,
GRANITO 50,0 0,179 ,
12,5 1,193 ,
CCA-E 25,0 2,362 ,
50,0 0,030 ,
SEM ADICAO 0,0 0,666 ,
12,5 1,843 ,
CCA-B 25,0 1,507 ,
RIODACITO 50,0 -0,006 ,
12,5 0,581 ,
CCA-E 25,0 0,362 ,
50,0 -0,014 ,

OBS.: (1) R — Reativo (> 0,2%); PR — PotencialmenteiRedd,1-0,2%); | — Inécuo (<0,1%)
(2) Os corpos-de-prova romperam antes dos 16 dias
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As Figuras 55 e 56 mostram os valores de expargiEadns com a amostra de basalto B. Os
maiores valores de expansdo ocorreram com os telereé?5% de CCA-B e CCA-E. A
expansao ocorrida nas misturas com 25% de subétitde CCA por cimento chegou a
valores de 1,8% para a CCA-B e 0,8% para a CCAHsef@a-se uma reducdo na expansao
com o acréscimo de CCA, porém todos os teorespabsaram o limite de 0,10%
estabelecido na ASTM C 1260/94 como limite de egxfaraos 16 dias.

A amostra basalto B foi a primeira amostra a seaieda na primeira etapa da pesquisa,
descrita no capitulo 4. Por isso, ela apresenté@iode 37,5% de substituicdo de cimento por
CCA, que posteriormente foi retirado, como varideelser analisada, do programa de
pesquisa.

Na Figura 57 observa-se a excessiva deformacaseapeela pelo corpos-de-prova com 25%
de CCA-B, onde os valores de expanséao foram elsvado permitindo leituras posteriores
aos 16 dias. A barra identificada como CCA-B 25%dtrada do ensaio aos 6 dias de idade,

em funcado da excessiva deformagéo.

3.0 Teor de CCA-B
1 ———— %
25 —— 125%
| 25%
—— 375%
20 4 —m— 5%
=) Limites ASTMC-1260
S
o
(T
0
C
©
o
<
L
-0.5 I I I I

Tempo (dias)

Figura 55: expansao das barras de argamassa n®ldamdabasalto B e CCA-B.
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3.0

Teor de CCA-E
————— %
25 | —@— 125%
| ——h——— 25%
—— 375%
— M 50%
————— Limites ASTMC-1260

2.0

15

Expanséo (%)

Tempo (dias)

Figura 56: expansao das barras de argamassa n®ladabasalto B e CCA-E.

Figura 57: aspecto dos corpos-de-prova com baBadtdiferentes teores de CCA-B e CCA-E
apos o ensaio acelerado.
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As Figuras 58 e 59 mostram os valores de exparg@#ddos com a amostra de basalto BGO.
Os maiores valores de expanséo ocorreram com psstde 25% de CCA-B e CCA-E. Na
amostra com 25% de CCA-B devido a deformacéo exeesl®s corpos-de-prova nao foi
possivel conduzir o ensaio apos 7 dias. Observalesada expansao também nas misturas
com 12,5% de substituicdo de CCA por cimento chéganvalores de 2,48% para a CCA-B
e 1,8% para a CCA-E.

As expansfes reduziram com o acréscimo de CCAnptrdos os teores, com excecdo de
50% CCA-E, ultrapassaram o limite de 0,10% estamidena ASTM C 1260/94 como limite
de expanséo aos 16 dias.

3.0

@

e CCA-B
0%
12,5%
25%
50%
Limites ASTMC-1260

Expansao (%)

-0.5 I I I I

Tempo (dias)

Figura 58: expansao das barras de argamassa n®ldamaasalto BGO e CCA-B.

Mesmo apresentando valores elevados de expansamasras com 12,5% de CCA-B e

CCA-E, respectivamente, puderam ser avaliadassai® dias.

A Figura 60 mostra a deformacdo excessiva oconusacorpos-de-prova com 25% de CCA-

B e CCA-E, evidenciando a elevada flexdo dos cedaeprova.
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3.0
Teor de CCA-E
1T—— »
25 1 ——@—— 125%
| —A&—— 25% /
—— 50%
Limites ASTMC-1260 | @

Expanséo (%)

Tempo (dias)

Figura 59: expansao das barras de argamassa m®ladaasalto BGO e CCA-E.

CCA-E-25% —

Figura 60: aspecto dos corpos-de-prova 25%CCA-8% CCA-E, com o basalto BGO,

evidenciando acentuada deformacao ao final do @asaierado.
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As Figuras 61 e 62 mostram os valores de expansdwidos nas amostras com granito.
Novamente observou-se que 0s maiores valores @Ga&Xp ocorreram com os teores de 12,5
% e 25% de CCA-B e CCA-E. Na amostra com 25% de BC#bservou-se uma severa
deformacé&o nos corpos-de-prova, ndo sendo poskdteiminar mais do que trés medidas de

variacdo de comprimento.

Nas Figuras 63 e 64 observa-se o aspecto dos edeppova com 25% de CCA que
apresentaram elevada deformacéo, e a realizacdetelaninacdo da expansdao. A leitura era
realizada rapidamente (15 segundos) uma vez quegl@anque a superficie externa do corpo-
de-prova comecava a secar ocorria uma retracaamla alterando a leitura. Este fato foi
observado em todas as barras com teores de 25% A@&a todos os agregados analisados.

Observou-se elevada expansao também nas misturag2;6% de substituicdo de CCA por
cimento que chegou a valores de 1,9% para a CCA1R% para a CCA-E. Apesar dos

valores elevados de expansao o ensaio pode sarzidocté 21 dias.

As expansdes reduziram com o acréscimo de CCAnptwéos os teores ultrapassaram o
limite de 0,10% estabelecido na ASTM C 1260/94 céimde de expansao aos 16 dias, com
excecdo da amostra 50% CCA-E. Observou-se que trmi®% de CCA, mostrou um

comportamento in6cuo aos 16 dias.

As Figuras 65 e 66 mostram os valores de expansadwidos com a amostra de riodacito.
Novamente observou-se que 0s maiores valores deng&p ocorreram com os teores de
12,5% e 25% de CCA-B. As barras com 12,5% e 25%@A-E apresentaram expansodes
superiores ao 0,10% aos 16 dias estabelecidosA%IdM C 1260/94, porém inferiores as

observadas nas misturas com CCA-B.

Na Figura 67 observa-se o aspecto dos corpos-de-mom 25% e 50% de CCA-E que
apresentaram elevados valores de expansao, poréorpgs-de-prova nao apresentaram

excessivas deformacgdes, possibilitando inclusiwveaensaio fosse conduzido até 28 dias.
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Figura 61: expanséo das barras de argamassa melt@adagranito GRA e CCA-B.
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Figura 62: expansao das barras de argamassa meldadagranito GRA e CCA-E.
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Figura 63: aspecto dos corpos-de-prova com gr&a apds o ensaio acelerado,

destacando-se a acentuada flexdo dos corpos-da-poav25% de CCA-B e CCA-E.

Figura 64: aspecto de uma barra com 25% de CCAyfar@to durante a medida de expanséo.
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Figura 65: expanséo das barras de argamassa melt@adaiodacito R e CCA-B.
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Figura 66: expansao das barras de argamassa neldadaiodacito R e CCA-E.
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Figura 67: aspecto dos corpos-de-prova com rical&citom diferentes teores de CCA-B ao

final do ensaio acelerado.

5.3.1 Comparacao entre os Agregados Analisados e Ds/ersos Teores de

Cinza de Casca de Arroz

As Figuras 68 a 71 e 73 a 75 mostram os resul@delespansdo separados por teores de CCA

para todos os agregados investigados

Nas misturas sem CCA, observa-se que dos quategadps investigados trés apresentaram
comportamento reativo (basalto B, basalto BGO e@acdo R) e um comportamento
potencialmente reativo (granito GRA). Dentre oseggdos avaliados o basalto BGO foi o
gue apresentou maior expansao aos 16 dias (0,8%s#iprme ilustra a Figura 68. Este
resultado esta de acordo com o trabalho de Hasga®@) que utilizou o0 mesmo basalto na

avaliacao da RAA.
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Tiecher (2006), em recente trabalho, em que avdliamostras oriundas da regido sul do
pais, detectou a potencialidade reativa de todasnastras na andlise petrografica e que foi
confirmada no ensaio acelerado (ASTMC 1260/01).

3.0

0% CCA

—M—— Granito
25 | ———e——— Basalto BGO
| ——+— BasaltoB

—8®— Riodacito
2.0 !
—&— Areia
————— Limites ASTMC-1260
1.5 -

Expanséo (%)

Tempo (dias)

Figura 68: expansao das barras moldadas sem sigigiile cimento por CCA com todos 0s

agregados investigados.

Quanto a utilizacdo de CCA, observa-se nas Figifas 75, que existe uma interagdo entre o
teor de CCA, tipo de CCA e tipo de agregado.

Conforme discutido no capitulo 3, existem resulsadwito contraditérios em relacdo ao
efeito positivo ou negativo do teor e tipo de adigdilizada na diminuicdo de expansao
provocada pela RAA. Diversos autores (PAULON, 19BWURNAS, 1997; HASPARYK,
1999; entre outros) apontam para o efeito benélecdiversas adicdes, mas também alertam

para a questéo do “teor péssimo”.

Para um determinado conteldo de alcalis do cimamnita determinada quantidade de
pozolana (teor 6timo), deve ser adicionada, proglezuma quantidade maxima de C-S-H e

uma quantidade minima de gel expansivo resultaatRAA. Ou seja, existem teores, nos
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guais a eficiéncia da pozolana no sentido de dimaexpansédo, ndo ocorre mais e isto se

deve a formacao de uma grande quantidade de gahgxp e com baixa relacdo CaO/siO

Hasparyk (1999), avaliando o mesmo basalto BG@atib no presente trabalho, constatou
que a adicao de 15% de CCA foi o teor 6timo, rastdt da maior eficiéncia deste teor na
reducdo das expansodes, e 12% de adicdo foi o &paz ale reduzir as expansdes a niveis
aceitaveis por norma (ASTM C 1260), abaixo de 0,148% 16 dias. No entanto deve-se
ressaltar que a CCA usada pela referida autorase@i caracteristicas quimicas, fisicas e

mineraldgicas distintas da utilizada neste trabalho

Analisando os resultados obtidos por diversos psadores, principalmente no que diz
respeito a formacdo de géis (devido a RAA ou simal&RAA) percebe-se que existe para
determinados teores e tipos de adicdo uma formae &l ndo expansivo (semelhante ao C-
S-H) em funcéo da reducédo do CaO e aumento dacelzgO/SiONo entanto esta formacgao

deC-S-H gel likeainda ndo esta completamente compreendida.

O efeito positivo ou negativo, na expansao, dosetea@le CCA utilizados podem ser
analisados nas Figuras 69 a 75. O teor péssimotemroétimo podem ser visualizados
principalmente quando se compara a utilizacdo dé @& CCA com os teores de 12,5% e
50%.

As Figuras 74 e 75 apresentam os resultados deng&pabtidos com 50% de CCA-B e

CCA-E. Observa-se uma sensivel diminuicdo nos ealdie expansdo quando se substitui
50% de cimento por CCA-B ou CCA-E. Os resultadosegpansdo para os agregados
avaliados com este teor situaram-se nas faixasn@mid e potencialmente reativo (0,10 a

0,20%), com excec¢ao do basalto B que apresent@nsép superior.
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Figura 69: expansao das barras moldadas com su@titde cimento por 12,5% de CCA-B

com todos os agregados investigados.
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Figura 70: expansao das barras moldadas com suf@titde cimento por 12,5% de CCA-E
com todos os agregados investigados.
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Figura 71: expansao das barras moldadas com su@bitde cimento por 25% de CCA-B

com todos os agregados investigados.

Figura 72: aspecto das barras de argamassa comd@&%GA-B com granito GRA e basalto
BGO ao final do ensaio acelerado.
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Figura 73: expansao das barras moldadas com su@bitde cimento por 25% de CCA-E

com todos os agregados investigados.
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Figura 74: expansao das barras moldadas com suddbitde cimento por 50% de CCA-B
com todos os agregados investigados.
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Figura 75: expansao das barras moldadas com sug@bitde cimento por 50% de CCA-E

com todos os agregados investigados.

Apesar do ensaio acelerado da ASTM C 1260/94 sstami@ contestado em funcdo da
severidade das condigles, principalmente da coeg@&w da solucdo de NaOH e da
temperatura, ele € bastante utilizado na invesiigae potencialidade reativa de agregados e
na eficiéncia das adicbes. Como todos os agregadasisturas cimento-CCA foram
submetidos as mesmas condi¢les, através da adegt@oethisaio, comparacdes diretas podem

ser realizadas.

Foi realizada uma analise de variancia, a fim daprovar estatisticamente a influéncia das
variaveis investigadas (teor de substituicdo deestmpor CCA, tipo de CCA, idade e tipo de
agregado) sobre a expansao dos corpos-de-provargdenassa submetidos ao ensaio

acelerado, bem como a existéncia de possiveiagites entre estes fatores.

A técnica da analise de variancia permite compgrapos de observacdes através da
comparacao da variabilidade das médias entre esedies grupos com a variabilidade das

observacdes dentro de cada grupo.
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A significancia estatistica da variabilidade dagia® entre grupos, isto &, o efeito de um
determinado fator sobre uma variavel de respostietérminada através de um teste que
consiste na comparacédo entre os valores calculéaloetado (para um determinado nivel de
significancia) de uma estatistica de teste cujailiscdo de probabilidades € a distribuicdo F
(distribuicdo de Fischer). Seafkuado© maior do que dpeiade @ hipotese de que o efeito do
fator considerado ndo seja significativo é rejeita@ valor de &icuago€ determinado, para
cada fator, pelo quociente entre a média quadraal@cia) correspondente ao fator e a
média quadrada do termo de erro, ou sejgsulkdo = MQrato/MQerro O valor de Epelado €
funcéo do nivel de significancia adotado e dosgydriliberdade (GDL) do termo de erro e
do fator analisado. O nivel de significancia adotam presente trabalho para os testes
estatisticos foi de 5%. Para a andlise de vari§A®i®VA) utilizou-se o programa Minitdh
versao 14. Os parametros utilizados na ANOVA, bema informacdes adicionais, séo

apresentados na Tabela 19.

Tabela 19: parametros utilizados e resultados abtid andlise de variancia (ANOVA) dos

resultados de expanséo.

FATORES GDL | SQ MQ Ralculado VALOR P SIGNIFICANCIA
PRINCIPAIS E
INTERACOES
Tipo de agregado (A) 3 13,10 | 4,37 297,28 0,00 S
Tipo de CCA (B) 1 7,84 7,84 533,33 0,00 S
Teor de CCA (C) 3 48,31 16,10 1095,23 0,00 S
Tempo (D) 1 10,27 10,27 698,63 0,00 S
AxB 3 0,26 0,08 5,44 0,00 S
AxC 9 16,06 | 1,78 121,09 0,00 S
AxD 3 1,85 0,62 42,17 0,00 S
BxC 3 6,91 2,30 156,46 0,00 S
BxD 1 | 0,0046| 0,0046| 0,31 0,58 NS
CxD 3 5,72 1,91 129,9 0,00 S
Erro 128 1,88 | 0,014y
Total 191 | 118,21
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Onde: MQ = média quadrada; SQ = soma quadrada; €Dtau de liberdade; NS = efeito
nao significativo; S = efeito significativo; aluado= valor calculado de F.

Para o nivel de significancia adotado (0,05%) todssefeitos principais se mostraram
significativos, bem como as interacdes de segumdang isto €, entre dois fatores, com
excecdo da interacdo entre os fatores tipo de CCi&ngpo (BxD). Esta conclusdo €
corroborada pela abordagem do valor P, cujos \&algdie apresentados na Tabela 19 e que
indicam os menores niveis de significancia que oomidm a rejeicdo da hipotese de que os

efeitos dos fatores ou interacdes investigadosaaaestatisticamente significativos.

Os resultados obtidos na analise de variancia paenvisualizados nas Figuras 76 e 77,
onde se observa a significancia dos fatores p@ancipem como das interacdes apresentados
na Tabela 19.

Tipo de Agregado Tipo de CCA

1,2

i N —
0,6 / \ \

0,3

0,0-

T T T T T T
Basalto B Basalto BGO Granito Riodacito CCA-B CCA-E
Teor de CCA (%) Tempo (dias)

/'

1,2

Expansdo Média (%)

0,9-

0,6 / /

0,3

OIO_ T T
0,0 12,5 25,0 50,0 6 16

Figura 76: efeitos principais das variaveis ingsias.

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



170

Matriz de Interagdes para a Expansao (%)

& & ©
1 1 1 1 2
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~ / \ - - L4 —ll— Basalto BGO
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\ ,,%:\n / —&- - Riodacito
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Figura 77: matriz de interacdes entre todas aweisanvestigadas.

Através da andlise de variancia constatou-se glgstos fatores principais: tipo de agregado
(A), o tipo de CCA (B), o teor de CCA (C) e a idadle ensaio (D) apresentaram efeitos
significativos sobre a expansdo medida nos corpgsrolva submetidos ao ensaio acelerado
ASTM C 1260/94. No entanto, dentre os fatores pais, observa-se que o teor de CCA (C)
foi a variavel mais significativa conforme valomgsresentados na Tabela 19. Na Figura 76,
pode ser verificada esta influéncia. Tais resuladtroboram o que € consenso na literatura
de que existe um teor o6timo de substituicdo a fansd obter uma reducdo na expansao
(DUCHESNE; BERUBE, 1994; HASPARYK,1999; entre osiroCom os resultados obtidos
através da ANOVA, fica evidenciado que o teor paesile substituicdo de cimento por CCA
é de 25%, embora se identifique uma interacdo este=teor (C) e o tipo de agregado (A)
nos resultados de expansédo. Da mesma forma o tieww de substituicio de cimento por

CCA é de 50%, embora se constate também uma iateeantre teor e tipo.

Embora todos os agregados avaliados apresentarpamsgies superiores a 0,10% aos 16
dias, o tipo de agregado (A) foi o segundo fatamggpal mais significativo, conforme pode
ser observado na Tabela 19. Na Figura 76 obsergalseem relacdo aos outros agregados

avaliados as argamassas moldadas com o basaltoap&®entaram os maiores valores de
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expansao. Da mesma forma observa-se que os mesmtoess foram obtidos nas argamassas

moldadas com basalto B e riodacito.

Na matriz de interacbes apresentada na Figura bi§ena-se o efeito das interacfes de
segunda ordem avaliadas sobre a expansdo das asgamensaiadas. Das interacdes de
segunda ordem a mais significativa confirmada nalBal9, ocorreu entre o tipo de agregado
(A) e o teor de CCA (C). As expansoOes foram sigatfivamente reduzidas com a utilizacao

de 50% de CCA, para todos os agregados avaliados.

No entanto, algumas observacdes foram realizadastdua moldagem dos corpos-de-prova
e durante a realizacdo do ensaio acelerado. Ohssevdurante a moldagem, uma vez que foi
fixada a relacdo agua-cimento, que as misturas 5@ de CCA, dependendo do tipo de
agregado, eram bastante secas dificultando o adensa A dificuldade encontrada na
moldagem pode ter ocasionado a incorporacdo des/amis corpo-de-prova moldados e a
formacgao de “aglomerados” de cinza néo dispersss,pgsteriormente foram identificados

na analise micro-estrutural por MEV.

Outra observacéo realizada durante o ensaio adelénaa constatacdo, principalmente nas
barras com 25% de CCA-B, de exsudacdo de um matsheanquicado sobre as amostras e

na solucgéo, o que pode ser um indicativo de ligdwados produtos resultantes da reacao.

As amostras com 25% CCA-B apresentaram fissuraé0eseveras, que em alguns casos nao
era possivel fazer a determinacédo dos valores pne#io. No entanto observando-se a secao
transversal das amostras, verificou-se que ap@saevkra fissuracdo externa a parte interna
da barra, conforme ilustra a Figura 78, ndo aptasan alteracbes macroscopicas

significativas.
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Figura 78: secéo transversal de uma barra com 25@Cd#\-B, basalto B, apds o ensaio de

expanséo; ressaltando a parte externa mais céapmee interna compacta e escura.

A formacdo de produtos expansivos da RAA é um pseajue ocorre em funcdo da
facilidade de ingresso da substéancia agressivee entros fatores, e do espaco disponivel
para a formacéo destes produtos, ou seja, da gadesinterna do material. A manutencéo da
mesma relacdo agual/cimento fixada pela ASTMC 126p&a os corpos-de-prova com 25%
de CCA e 50% de CCA, conforme discutido anteriotmepode ter influenciado na
acomodacdo dos produtos expansivos gerados na RAgartir do momento em que 0s
espacos vazios sdo preenchidos pelos produtos sxpansurgem tensdes de tracdo que
provocam a fissuragao. Se nao existem espacossvaaia acomodar estes produtos qualquer
tensd@o provocada pelo efeito expansivo das reag8afciente para que ocorra a fissuragéo,
caso contrario se existe a possibilidade de acogdoddos produtos expansivos nos poros, a

fissuracdo ndo ocorrera ou ird ocorrer mais tareliden
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5.3.2 Porosimetria por Intrusdo de Mercurio nas Amatras de Basalto B

Cabe ressaltar, conforme apresentado no capituluel,0 ensaio foi realizado apenas nas
barras moldadas com o basalto B no Laboratério dearfiica do Departamento de
Engenharia de Materiais da Universidade de Sheéffigheffield, Inglaterra). Em funcéo do
comportamento expansivo, constatado nas misturas CGA-B e CCA-E e basalto B,
realizou-se o ensaio de porosimetria por intrugmercurio (MIP) com o objetivo de avaliar
dois aspectos: se existiu refinamento dos porogacap pela adicdo de CCA em diferentes
teores e se a distribuicdo destes poros e a padesidtal € modificada quando o material fica
submetido a uma solucéo alcalina de NaOH.

Portanto a analise dos graficos resultantes, apases nas Figuras 79 a 80, foi feita sobre o
intervalo de tamanho de poros, correspondente aass [rapilares, que vai de 0,04 a
10um (UCHIKAWA, 1992; MEHTA; MONTEIRO, 1994) onde a®polanas atuam. Cabe
salientar também que os poros com diametros comglick®s entre maiores que 100 foram
desprezados na andlise por tratar-se de um volume gnjetado sob baixa pressao e esta

relacionado a fissuras pré-existentes e a vaziasafos por ar incorporado.

Os valores obtidos de incremento de mercurio (mkg) funcdo do didametro, séo
apresentados nas Figuras 79 e 80. Na Tabela 28psésentados para cada mistura os dados
de porosidade (%), densidade da amostra e diameddio dos poros obtidos ao final do
ensaio. Nas Figuras 81 a 85 sdo apresentados aes/acumulados de mercurio intrudido

(ml/g) para todas as amostras analisadas

O ensaio foi realizado sem repeticdo, com uma qleadd relativa de material para cada
amostra retirada do centro da barra. Com baseesofiados obtidos por Collins (2001), em
ensaios de MIP em amostras fissuradas, desprezaupsete externa mais danificada no

ensaio acelerado, conforme pode ser observadayoneaFi8 do item 5.3.1.

Nas Figuras 79 e 80 observa-se para as duas ceadledmerséo (em agua e em solugéo de
NaOH) o comportamento de todas as misturas de CEACBA-E.
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Tabela 20: valores obtidos ao final do ensaio degimetria (MIP).

DIAMETRO VOLUME MASSA | DENSIDADE
SOLUCAO| MEDIO TOTALDE | TOTAL DA
AMOSTRA |  DE DOS PORC()S')DADE INTRUSAO| DA AMOSTRA
IMERSAO | POROS 0 AMOSTRA
(M) (ml/g) (@) (g/c)
NaOH 0,03 14,52 0,07 8,02 2,06
0 ~ 3 L L L 1
0% CCA ™ Rgua 0,03 15,62 0,08 6.67 2.02
25% NaOH 0,02 16,95 0,08 7,45 1,90
CCA-B Agua 0,03 18,57 0,09 6,88 1,88
50% NaOH 0,02 18,12 0,09 577 1,87
CCA-B Agua 0,02 18,27 0,09 6,36 1,91
25% NaOH 0,02 16,65 0,08 6,56 1,90
CCA-E Agua 0,02 22.81 0,09 6,32 2,32
50% NaOH 0,02 18,88 0,10 5,89 1,79
CCA-E Agua 0,02 17,97 0,12 6,12 1,55
0.16
014 - Imersdo em Agua N
0% CCA (Referéncia) Trecho 1l
&) 250 CCA-B
—E' 0.12 50% CCA-B
\«S./ 25% CCA-E
2 0.10 50% CCA-E
g 7
2 0.08 Trecho |
% recno \ /
© 006 -
AT
(2]
S 0.04 -
<
0.02 — \X
0.00 u e |
1000 100 10 1 0.1 0.01 0.001

Figura 79: volume de mercurio intrudido acumuladoaggodas as amostras imersas em agua

Diametro (um)

em funcéo do diametro dos poros.
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0.16
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’ 0% CCA (Referéncia) Trecho I
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I
> _
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>
|~
(@)
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Figura 80: volume de mercurio intrudido acumuladoagodas as amostras imersas em

solucdo a 8 em funcéo do diametro dos poros.

De acordo com a Tabela 20 a porosidade total néalterada, mas pequenas diferencas
podem ser observadas quando se analisa as curvasametro dos poros X intrusdo
cumulativa. Para facilitar a analise dividiu-seuava em dois trechos (I e Il) que mostram
taxas de incremento de mercurio diferenciadas @ @edrre uma mudanca na dire¢cdo da
curva. No trecho I, as misturas nas duas condigpessentaram incrementos pequenos de

intrusdo entre 10 el dm uma descontinuidade dos poros.

Segundo alguns autores, entre eles, Neto (2002ylakewski (2002), a verticalizacdo da
curva obtida neste tipo de ensaio pode indicar oma@r comunicacdo entre 0s poros, e as
mudancas de direcao da curva, podem indicar untareupa comunicacao para determinada
faixa de diametro. Neste mesmo sentido Sato (1988)e o didmetro limite como a menor
dimensdo do poro acima da qual se estabelece @petotra de poros conectados de uma
extremidade a outra da amostra, determinado pdlaxdo da curva de porosidade
acumulada. O diametro limite é freqientemente citaamo parametro de durabilidade, pois

a conectividade dos poros influencia a entrada glentas agressivos em concretos e
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argamassas, portanto um diametro limite menor faignmaior dificuldade na entrada de

agentes agressivos.

O ponto de inflexdo para as amostras imersas em, @guforme indicado no grafico, é
bastante proximo comparando-se a mistura de refieréom as misturas com CCA e situa-se
entre 0,5 e Aim. Nestes sentido todas as misturas apresentaniaaitidade de ingresso de

agentes agressivos.

Quando se compara o comportamento das misturasamem agua com as misturas imersas
em solucdo, no trecho Il, observa-se que a veag@o € mais proxima para as misturas
imersas em agua apontando uma provavel comunicagfie os poros, com algumas

diferencas em relacdo ao teor de CCA incorporado.

Nas amostras imersas em solugcdo observa-se umaaquoebverticalizagdo das curvas
(conforme indica a seta) denotando uma provavelotgimuidade nos poros entre 0,04 e 0,07
pm, trecho Il, nas misturas com CCA. Para as mistwam CCA observou-se uma
descontinuidade das curvas, na faixa entrep®0é4 1(um. Como 0s corpos-de-prova com
CCA, principalmente os teores de 25% apresentareandg fissuracdo, e as vezes a
exsudacao de um produto esbranquicado semelhamte‘gel”, tal fato pode estar associado

a formacdo de produtos expansivos ndo sO na iotedgregado/pasta como também nos
poros capliares impedindo, de certa forma o ingrésssubstancia agressiva. Ressalta-se que
se faz necessério um estudo mais aprofundado tidsee elucidar a influéncia da formacao

destes produtos, originarios das reacdes de exmamsdistribuicdo dos poros das amostras.

Nas Figuras 81 a 85 sdo apresentados os grafico#rdsdo incremental de mercurio em
funcdo do diametro dos poros. Novamente observasge faixa maior de incremento de

mercurio na regido de poros capilares entre 0@4 gm.
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Figura 81: evolugdo do incremento de mercurio paramostras sem CCA imersas em agua e

solucdo a 8 em funcéo do diametro dos poros.
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Figura 82: evolucado do incremento da porosidada gsuamostras com 25% de CCA-B

imersas em agua e solucdo &8em funcéo do diametro dos poros.
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Figura 83: evolucéo do incremento da porosidada gaiamostras com 25% de CCA-E
imersas em 4gua e solucdo &B8em funcéo do diametro dos poros.
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Figura 84: evolucado do incremento da porosidada gsuamostras com 50% de CCA-B

imersas em 4gua e solucdo &B8em funcéo do diametro dos poros.
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Figura 85: evolucéo do incremento da porosidada gaiamostras com 50% de CCA-E
imersas em 4gua e solucdo &B8em funcéo do diametro dos poros.
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5.4 INVESTIGACAO DA MICROESTRUTURA ATRAVES DA MICRS-
COPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E DE TRANSMISS@
(MET)

Em funcdo dos resultados apresentados pelas nsistona 25% e 50% de CCA-B e CCA-E

obtidos no ensaio acelerado, foi estabelecido wgrama de investigacdo microscopica com
0 objetivo de analisar dois aspectos: a microesutia CCA-B e a microestrutura de

amostras provenientes das barras submetidas ao enséerado com 25% e 50% de CCA-B
e CCA-E.

A andlise microestrutural da CCA teve como objetivaliar as caracteristicas morfologicas
do material bem como detectar as causas da provésatdo deletéria”. A andlise
microestrutural dos corpos-de-prova extraidos @asab teve como objetivo a identificacédo
da formacé&o de gel silico-alcalino, nas bordasnderface pasta-agregado, bem como a sua
composicao quimica, principalmente a relacdo Cal)/8ia identificacdo de outras reagdes
no entorno das particulas de CCA.

Considerando-se a dificuldade de preparar uma pegegido especifica como area elétrons-
transparente (para esse fim necessita-se de unfoElB-ion beajna analise do gel na
interface pasta/agregado foi feita em uma amogiedafpasta e um gel resultante da RAS
proveniente da barragem de Furnas, M.G. Conformesaptado no capitulo 4, utilizou-se

como analise complementar, a MET na caracterizdgagel.

Serdo apresentados nos itens subsequentes as sneagspectros EDS mais representativos

em relacdo a cada topico abordado.

5.4.1 Analise da Microestrutura da Cinza de CascaedArroz por MEV e
MET

A microestrutura das cinzas foi observada atraedsimiagens obtidas no MEV por elétrons

secundarios. Observa-se, na Figura 86, particeld®G@RA-B e CCA-E de diversos tamanhos.
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Na imagem da amostra CCA-B observa-se particulaveéesos tamanhos, enquanto que na
CCA-E escolheu-se um gréao maior para mostrar aetif@ de empacotamento dos subgréos.
Os fragmentos menores também ocorrem na CCA-E. akcplas de CCA-B possuem
dimensfes variadas formando aglomerados fechadass densos e com textura lisa,

enquanto que as particulas de CCA-E se aglomerafioens menos densos.

Figura 86: aspecto da morfologia das cinzas deadgds@rroz estudadas, imagem
obtida no MEV por elétrons secundarios: a) CCA-BCRA-E.

Apenas a amostra CCA-B que se mostrou ineficaeaacéo da expansao, para alguns teores
e tipos de agregado, foi preparada para investigggdr microscopia eletrénica de
transmissdo (MET), utilizando-se a preparacao desttas em po descrita no capitulo 4.

No MET é possivel fazer micro-analise com resolut@wométrica distinguindo subgréos de
silica em varios pontos da particula. No modo d#oaé possivel distinguir o grau de
cristalinidade da amostra. Diferentes arranjos adicnstalinos a amorfos mostram
difratogramas caracteristicos, como foi detalhamlcapitulo 4. No caso da amostra analisada
na Figura 87 as regides claras apresentaram djfeatias com anéis difusos, caracteristicos
de materiais amorfos, e as regibes escuras difeat@y caracteristicos de materiais

policristalinos.
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Esta variacdo no arranjo atdbmico da amostra coafiantristalinidade parcial do material,
com uma matriz amorfa em torno de particulas dinsts 0 que provavelmente explica a sua

reatividade como pozolana.

Diversos autores tém relatado a ocorréncia de esag@pansivas semelhantes a RAA, mais
especificamente RAS na presenca de materiais pozotie cimentantes como a cinza
volante, a silica ativa densificada e ndo densificea a escéria granulada de alto-forno,
quando na presenca de substancias alcalinas. leerakt (1999), Livingston et al. (1999),

Arjunam (2001) e Malvar (2005) relatam os efeitasativacao por alcalis na silica ativa e
cinza volante. Esta ativacdo € também chamada aoldicagdo, termo que se refere ao
mineral zeolita, pois através da ativacdo desteerias com alcalis gera-se uma zeolita

sintética.

10 nm

Figura 87: aspecto da microestrutura da CCA-B altid MET, modo imagem (60000x)

Ferret et al. (1999) comentam que a zeolita candiasicamente de alumino-silicatos que
possuem um estrutura cristalina tridimensional custgp de tetraedros do tipo 70T= Si,
Al, Fe, P) ligados por atomos de oxigénio. Segunsl@autores esta estrutura, da zeolita, faz

com que o material apresente alta estabilidadedqudesidratada, alta condutividade elétrica,
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baixa densidade, alto nivel de hidratacdo, entte®wcaracteristicas extremamente atrativas

para a sua aplicacdo em diferentes setores inaigstri

As adicdes minerais consistem basicamente de abusilicatos e podem ser utilizadas na
producdo de zeolitas sintéticas. As cinzas volanpes exemplo, que sdo compostas
basicamente de alumino-silicatos do grupo 1A (NG e do grupo 1B (Ca e Mg) e relacdo
SiO,/Al,03-2,1; podem ser tratadas por métodos quimicos,ivadas com NaOH; de forma

a alterar a sua estrutura cristalina e transfoas&in zeolita.

Ferret et. al, (1999), apresenta resultados da afgéin dehydroxisodalita (H-zeolita) e
philipsita (p-zeolita), quando uma cinza volante foi colocagdacontato com uma solucao de
NaOH (3,5N) em diferentes temperaturas que variamang40, 60 e 108C), durante 12 dias.

Os autores avaliaram os produtos oriundos da d@iivgpr DRX e MEV. Na DRX foi
constatada a formacéo de quartzo, mulita, hemaféajasita, apos o tratamento com NaOH.
As imagens obtidas em MEV mostram que ocorreu deag&o de novos minerais sobre a

cinza volante modificando a microestrutura da ampsbnforme pode ser visto na Figura 88.

17 1.8 kV X6.08K S.8@0sm

o2
e -
o

i

12 1.8 kV X6.88K S.Bﬂpm.

(b)
Figura 88: imagem em MEV por elétrons secundar@grda cinza volante tratada com

NaOH a 66C: (a) apos 1 dia e (b) apds 12 dias (fonte: FERBIE., 1999).

Para avaliar a possivel ativacdo da CCA-B pelagpiggs do NaOH, colocou-se a CCA-B em
contato com uma solucdo de 1M de NaOH, duranteo@asta 23C.
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Apos 24 horas a amostra foi seca em estufa, horeageta e metalizada para observacao no
MEV. A Figura 89 mostra a imagem obtida da CCA-Bsapontato com a solucao.

Comparando-se a Figura 88 com a Figura 89, obsentaie a CCA-B, apds contato com a
solucdo de NaOH, apresentou modificacbes na suepesicutura. Observou-se, como na
cinza volante da Figura 88, a deposicao de ctissatirovocando, uma alteragcéo na textura da
sua superficie (regido em destaque) e fissuraas Edteracfes texturais podem aumentar a
sua superficie de reacdo, tornando a cinza mdisaea

20gpm

Figura 89: aspecto da CCA-B em MEV por elétronsisdérios: a) aspecto da particula de
CCA-B ap0s 24 horas de imersédo em solucao de 1MHN&0x); b) regido da amostra
ampliada indicando alteragéo na superficie daquéatide CCA-B (500x).

Faz-se necessario um estudo direcionado a idexgiiic dos produtos cristalizados, a
influéncia da temperatura da solucao alcalina mmdgao destes produtos, e as possiveis

interagdes como outras solucdes alcalinas.
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5.4.2 Andlise da Microestrutura das Barras Submetids ao Ensaio

Acelerado

A andlise da microestrutura das barras submetidasnaaio acelerado, foi realizada em
amostras fraturadas e em amostras embutidas. Nastras fraturadas obtiveram-se
informacdes morfoldgicas dos produtos de reacaun,algumas analises EDS, que auxiliaram
na identificacdo destes produtos. Nas amostras tetable polidas foi possivel a realizacdo
de andlise por EDS de forma semi-quantitativa,ggwaimente nos locais onde se constatou a
presenca de gel ou produtos de reacédo nas bordasgi®o, vazios, e produtos de reacdo. A
analise da microestrutura foi realizada segund@lamo de amostragem, o qual denominou-
se de “ocorréncia”. Neste tipo de analise, comaemadas definidas em diferentes pontos no
espaco, ndo é possivel aplicar tratamentos eitasistonvencionais utilizados em dados

univariados.

5.4.2.1. Analise das Amostras Fraturadas

Na investigacdo das amostras fraturadas, por eEgecundarios, apresentando fissuras de
secagem, observou-se a presenca de material cdoratdisa e em alguns poros uma
cristalizacdo. Este material foi identificado cogel resultante da reacdo RAS e apresentou
morfologias variadas nas amostras, Figuras 90 Bi9#&rsos autores tém constatado produtos
de semelhante morfologia (LOUARN et al.,, 1993; HARYK, 1999). Estas formacdes
foram observadas tanto nas amostras com CCA (25984 como nas amostras sem CCA
(0%), e em todos os agregados analisados.

5.4.2.2. Analise das Amostras Polidas

Na investigacdo das amostras polidas por elétretro-espalhados, pode-se observar a
diferenca na intensidade de fissuragéo ocorridanmesstras 0%, 25% CCA-B e 50% CCA-B
para todos os agregados investigados. As obsewagieentraram-se principalmente na

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



186

identificacdo de particulas de CCA-B, de matereliealente ao gel da RAS, de materiais
constituintes da pasta.

(b)

Figura 90: Imagem em MEV por elétrons secundéaréoardostra com 25% de CCA-B e
basalto B: a) apresentando gel macico gretado soageegado (x 200); b) apresentando
produtos cristalizados nos poros (3000x).

(b)

Figura 91: imagem em MEV por elétrons secundargardostra com 50% CCA-B:
a) apresentando detalhe de gel gretado sobre agré4f20x); b) apresentando gel gretado
dentro de um poro (90x).
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5.4.2.2.1 Ocorréncias em Amostras sem Cinza deaG#sérroz

As amostras com 0% de CCA e diversos tipos de adosg(basalto B, basalto BGO, granito
GRA e riodacito R) foram polidas e observadas ndaralétrons retro-espalhados no MEV.
Pode-se observar que o agregado (A) apresentaexin@at macica em diversos tons de cinza,
enquanto que a pasta aparenta ser mais porosandgrnpa claro (P). As particulas brancas
(CA) foram identificadas por EDS como gréos de atoeanidro (ndo hidratado). As
particulas de cinza de casca de arroz (CCA) enctoma claro foram identificadas por EDS.
Sem adicdo de CCA, as maiores expansdes ocorrerano granito, o basalto B, o riodacito
e o0 basalto BGO, embora todos os valores tenhaapatsado os limites estabelecidos pela
ASTMC 1260/94 aos 16 dias. Na Figura 92 observansa microfissuracao generalizada na
matriz cimenticea, e fissuras nas bordas dos agpedd) ou atravessando o agregado (a).

®

() (d)

Figura 92: a) imagem em MEV-BSE das amostras apgai@acelerado e sem adi¢do de
CCA: a) basalto BGO; b) riodacito; c) granito; @shlto B.
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Para a observacgao de produtos de reacao, proceiidertificar estes produtos nas bordas de
contato pasta/agregadeéction rin), nos poros da amostra, e ao longo de fraturas.

O aspecto do gel silico-alcalino proveniente da Rpdsle ser visto na Figura 93, onde se
observa um vazio preenchido por um produto, quesaptou no EDS uma baixa relacdo C/S

(ICa/ISi), indicando ser um gel proveniente da RA&pansivo.

5000

Sika

1Ca/ISi=0,67
4000

3000 Caka

Alka

2000

Intensidade(counts)

1000

Energia (keV)

(a) (b)
Figura 93: imagem em MEV da amostra BGO e sem adieaCCA: a) detalhe do gel
inserido em um vazio da matriz; b) espectro ED&armtio a formacéao de gel de baixa
relacéo C/S

Thomas e Bleszynski (1998) verificaram que em atosrsem adi¢cdo mineral, submetidos a
RAA, normalmente detecta-se a presenca de gel ernspe preenchendo fissuras,
normalmente perpendiculares a interface pasta/adoegtravessando a pasta e se conectando
com outras fissuras. Este tipo de formagéo foi tadéado nas amostras R, GRA, BGO e B
sem adicdo de CCA. Nas amostras com 25% e 50% de &0 se localizou a presenca de
gel, com baixa relacdo Ca/Si no interior de vazeosiem em regides microfissuradas. Na
Figura 94, observa-se a presenca de um produteagéa, similar ao observado na Figura 93,
porém os espectros de EDS mostraram uma variagé@agdo C/S ao longo do produto.

Adriana Augustin Silveira. NORIE/PPGEC/UFRGS, 2007.



3000

2500 +

N
=]
=]
=]
1

1500

1000

Intensidade(counts)

500 4
Oka Naka

Sika

3000

189

Sika
2500
ICa/ISi=0,41
ICa/ISi=0,30
‘@ 2000 I
€
>
38
T 1500
Caka 2
R
9 1000 Caka
I
£
500
Kka | |Cakp Oka Naka Kka || Cakp
0-
T 1 T T T T T 1
4 8 0 2 4 6 8
Energia(kev) Energia(kev)
(b) (c)
2000 1Ca/ISi=0,53

1800

1600

1400

1200 +

1000

800

600

Intensidade(counts)

400

200

Sika

Energia(kev)

(d)

Figura 94: imagem em MEV da amostra com agregadiacito e sem adicdo de CCA: a)

detalhe do gel ao longo de uma microfissura; bg, @) espectros EDS indicando a variacdo

da relacao C/S ao longo da microfissura.
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Na Figura 95 observa-se outra formacéo de gel ¢&ractnem uma amostra sem CCA e
basalto BGO. Nos espectros apresentados na Fi§ued8 constata-se a variagao da relagéo
C/S ao longo de uma regido escura (provavelmenteazio com resina R).

SiKa 1600 .
25004 ICa/1Si=2,10

ICa/ISi=0,71 1400

2000 1200

CaKa CaKa

1000
1500
AlKa 800
MgK;
1000

NaKa 600

1 OK

Intensidade (counts)

400

Intensidade(counts)

500 -

ska 200
Kha CrKa  Feka

Energia (KeV) Energia(KeV)

(b) (c)

Figura 95: imagem em MEV da amostra BGO sem adied@CA: a) detalhe do gel ao longo
de uma microfissura; b) e c¢) espectros EDS indicandariacao da relacado C/S ao longo da

microfissura, sentido anti-horario de 1 a 5.
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Figura 96: imagem em MEV da amostra BGO sem adied@CA: d), e) e f) espectros EDS
indicando a variagao da relagéo C/S ao longo deofrgsura (continuacéo da Figura 95).

Observa-se nas Figuras 94 a 95, que a formacaeldsogn baixa relacdo C/S é variavel,
assim como a presenca de Na e K, nas bordas d&oreaem vazios presentes na matriz

cimenticea.

5.4.2.2.2 Ocorréncias em amostras com Cinza dedds@rroz

Nas Figuras 97 a 106 sédo apresentadas as imagaasate amostras com CCA polidas, no
modo por elétrons retro-espalhados. As observacOesentraram-se principalmente na

identificacdo de particulas de CCA-B, de matergiiealente ao gel da RAS, e materiais
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constituintes da pasta. O gel proveniente da reac&@o deveria se localizar na interface
pasta/agregado, ndo foi facilmente identificadotasesamostras, comparativamente as
amostras sem adicao de CCA.

Dois aspectos podem ser constatados ao se obsanamnostras com CCA: a diferenca na
intensidade de fissuracdo ocorrida nas amostras Z8A-B e 50% CCA-B; a facil
identificacdo de aglomeragfes de particulas de €@tatadas por EDS, principalmente nas
amostras com 50% (Figura 100) e microfissuracdesupis ocorridas em particulas de CCA
e ao seu redor principalmente nas amostras cowor 0lée25% (Figuras 102 a 106).

Figura 97: imagem da amostra 50% CCA-B e BGO, etaltkeaglomeragdes de CCA.

Na Figura 98 observa-se a matriz da amostra 25%-BCéom basalto B, completamente
fissurada, o que justifica os valores altos obtidasexpansdo. A Figura 99 mostra uma

ampliacdo da regido destacada na Figura 98, urtiaiparde CCA.
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Figura 98: imagem da amostra contendo basaltorB,25% de CCA. A esquerda agregado

macico e a direita a pasta fissurada. No detalteeparticula de CCA.

Foi realizada um perfil microanalitico por EDiéscar) da particula de CCA identificada
nas Figuras 98 e 99. A microanalise foi realizamta aquisicdo de 60 pontos com um tempo
de aquisicdo de 10 segundos para cada ponto. (Padesmiobtidos sdo apresentados na Figura
100.

Atraves do perfil de distribuicdo, mostrado na Fagli00, consegue-se identificar as regides
distintas correspondentes a pasta e a CCA. NodrBtlpercebe-se a grande quantidade de
silica, em comparacéao ao trecho | e Ill. Chamaacdio a regido que antecede o trecho |, em
gue aparece grande quantidade de sodio (Na) eeldts@io C/S como também a regido apds o

trecho Ill.
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Figura 99: detalhe de uma particula de CCA-B, ba&ala) visdo geral (1600x); b)
microandlise em linha realizada na particula (1$00x

| I} 1l \Y) Y,
Na-Ka B oo S
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Mg-Ka H—__.——-_—.——-L-I_
i
aka o D

ALK

SO nmm— et .
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kka pb—r—rouq | T |

Fe-Ka bJ—-__-—-.-—-l-—_
e K

Figura 100: perfil de distribuicdo de alguns eletosr{fNa, Mg, Al, Si, Ca, K, Fe) realizado
na particula de CCA-B na matriz cimenticea.
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Outra ocorréncia semelhante foi encontrada em oegi@o da mesma amostra, Figura 101.
Foram realizadas micro-andlises por EDS em difesepbntos ao redor das particulas de
CCA. Os pontos analisados estdo destacados naaFi@dr Os resultados da microanalise
bem como das relacdes C/S séo apresentados na Pabel

10 jim

Figura 101: detalhe de uma particula de CCA de ammastra 25% de CCA-B e basalto B e
0s pontos analisados por EDS (1500x).

Tabela 21: resultados obtidos na microanalise datop identificados na Figura 101.

PONTO SiQ CaO CaO/Si@
15,33 45,11 2,94
2 15,22 41,93 2,75
3 12,40 43,91 3,54
4 14,53 45,21 3,11
5 45,78 16,61 0,36
6 35,79 22,87 0,63
7 43,39 17,13 0,39
8 43,52 17,40 0,40
9 11,72 41,06 3,50
10 25,86 34,57 1,34
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Na Figura 102 observa-se o aspecto da amostra 68@ECA-B e basalto B. A fissuracéo
nao ocorreu de forma tdo intensa quanto a obsermadamostra 25% CCA-B. Foram
analisados por EDS alguns pontos ao redor de plsiaentificadas como CCA (99% $)O
apresentadas na Figura 102 e Tabela 22. A faltatidez na imagem 102b esta associada a

sua preparacgao.

(b)

Figura 102: amostra 50% CCA-B e basalto B: a) veg&al (170x);
(b) detalhe dos pontos da microanalise por EDSX850

Tabela 22: resultados obtidos na microanalise P& Bos pontos identificados na Figura 102

PONTO SiQ CaO CaO/Si@
1 25,43 36,62 1,44
2 35,46 23,88 0,43
3 54,39 8,78 0,16
4 11,54 50,73 4,39
5 9,18 47,98 5,23
6 34,55 27,78 0,80
7 55,53 8,90 0,16
8 15,15 45,50 3,0
9 34,35 24,98 0,73
10 12,54 45,65 3,64
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Os valores encontrados na literatura da relacdop@r® o C-S-H situam-se em 1,5 e 2,0.
Sendo assim quanto maior a relacdo C/S, mais sentellmao C-S-H (ou de um gel nao
expansivo) € o produto formado. Os pontos ondenforaalizadas as micro-analises
mostraram relacbes C/S variadas. De acordo corespdtados obtidos por Prezzi (1995) e
Hasparyk (1999), quanto menor a relagdo C/S maasexpansdes resultantes evidenciando
a formac&o de gel expansivo. A medida que a rel@¢8caumenta, observam-se expansoes

reduzidas e gel de composicado semelhante ao C-S-H.

Conforme comentado capitulo 3, varios séo os fatqgue influenciam a formacao do gel da
RAS. Em concretos com adi¢des pozolanicas o menania formacgéo do gel pelo qual as
pozolanas restringem a expansdo ndo € totalmenteecdo. Na maioria dos trabalhos se
verifica que as pozolanas podem atuar de duas formaareducao da alcalinidade da solucéo
de agua dos poros, na reducao do calcio dispordved, refinamento da estrutura dos poros
reduzindo a mobilidade i6nica e a permeabilidade skuacdo em que é realizado o ensaio,
em uma severa solucao alcalina, a alcalinidadegyda dos poros ndo chega a ser alterada. O
refinamento da estrutura dos poros, nas misturas 259 e 50% de CCA-B e CCA-E foi
observado no ensaio de porosimetria. Nos ensaatididade pozolanica todos os teores de
CCA-B e CCA-E ficaram abaixo da isoterma de soidade e nota-se uma grande diferenca
no indice de atividade pozolanica (IAP) nos tede80% de CCA-B e CCA-E.

A severa fissuragdo e consequente expansao obasmad misturas com 25% de CCA-B e
CCA-E pode estar relacionada ao seguinte fato: 28%h de CCA em substituicdo parcial do

cimento o C-S-H secundario, da reacao pozolanregjptou nos vazios capilares, fechando
a porosidade capilar. Quando em contato com a &wlalcalina os produtos formados pela
reacao alcali-agregado ndo encontraram espacostepara se depositarem originando entao

a expansao.

Nas misturas com 50% de CCA, em funcéo do elevadea de pozolana, formou-se pouco
C-S-H secundario e restaram muitos graos de CCArsagir. Conforme se observou na
investigacdo da microestrutura houve fissuragamadtiz, mas ndo o suficiente para gerar
expansoes, pois os produtos originados pela redcaly-silica encontraram espaco na matriz

para se depositarem.
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Cabe salientar que as misturas com 25% e 50% de f6fa#n moldadas com a mesma
relacdo dgua/cimento das misturas sem CCA, que gawmetro fixo da norma. Observou-se
durante as moldagens uma dificuldade no adensantastcargamassas. Esta constatacéo
também foi feita quando se variava o agregado, pdsma e textura dos graos influenciam
também na trabalhabilidade da mistura. Valduga §p0@valiou a influéncia da forma do
agregado, da relagdo agua-cimento e da consist@asiargamassas no ensaio acelerado. Os
resultados mostraram que quando a relacdo aguacingefixa, dependendo da forma do

agregado, utilizado para a confec¢céo das barr&xpassdes podem ser alteradas.

Além da fissuragéo generalizada ocorrida nas aasstrm 25% e 50%, observou-se também
fissuracdes internas as particulas de CCA. Na &ifj0B e 104 estdo mostrados uma imagem
MEV e espectros por EDS dos pontos indicados em partécula de CCA em amostra com
25% de CCA-B com agregado GRA. A fissuracdo ocodeforma intensa, e observou-se a
presenca de vazios e alteragOes superficiais, ogenpter sido introduzidos na preparacao da
amostra ou ocorridos por lixiviagdo dos produtosedeao.

Na microanalise realizada nos pontos destacadssnaiu-se pequenas quantidades de Na e

K e uma baixa relacdo C/S proxima a 1,0; indicamftrmacao de produtos ndo expansivos.
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Figura 103: imagem da amostra 25% CCA-B: a) detadfsepontos de micro-analise por
EDS; (b), (c), (d), (e) espectros de EDS correspotedaos pontos analisados.
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Figura 104: continuagéo da figura 103, espectrdsi2ie dos pontos (f) e (g)

As Figuras 105 e 106 mostram outra ocorréncia ifittada em algumas amostras com 50%
de CCA. As particulas de CCA (em tom cinza escuapyesentaram fissuracdo interna,
evidenciando uma alteracéo volumétrica. Na interfdec CCA com a pasta um vazio extenso
pode indicar a remoc¢ao de material soluvel (coopsa

Figura 105: imagem da amostra 50% CCA-B, GRA omdelserva fissuracao interna da
particula de CCA.
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x 5000 ... Spum

(b)

Figura 106: imagem de outro ponto da amostra 50%-BOGRA onde se observa fissuragcdo
interna da particula de CCA: a) imagem em BSEgehdlte da particula de CCA destacada
em (a) em SE

Varios autores tém constatado a formacao de geb-silcalino, semelhante ao da RAA, em
concretos com silica ativa ndo densificada, assgesiariam atuando como um “agregado

reativo”.

Diamond (2004) constatou a formacdo de um gel caixokteor de célcio e a presenca de
sédio e potassio, em quantidades superiores aoalraente encontrado, em concretos com
silica ativa densificada. O referido autor ressglia esta reagéo localizada se diferencia da
RAA convencional pela presenca de alteracdes $isicamo fissuras perpendiculares as
particulas de silica e que se estendem em diregasta, depois da formacao dos produtos. O
autor ressalta que a presenca de fissuras denaa@xpansao da silica ativa e uma aparente
dissolucéo dos graos, comum neste tipo de reacaparencia da silica ativa atacada € muito

semelhante a que ocorre em opala em contato c@sta guando submetida a RAA.

Na figura 106, constata-se uma reacdo semelhamédatada por Diamond (2004), e os
espectros de EDS, apresentados na Figura 107spom@entes aos pontos (b), (c), (d) e (e),
mostram uma baixa relacdo Ca/Si e a presenca de KaEsta ocorréncia também foi

encontrada em amostras com 25% de CCA, como poddservado nas Figuras 99 e 103.

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



Intensidade(counts)

Intensidade(counts)

202

5000 Sika 3500 Sika
) 30001 ICalISi=0,51
4000 ICa/ISi=0,1
@ 2500
=
>
3000 1 8 2000 Caka
(3]
8
1500
2000 %
S Alk
£ 1000 “
£
1000
Oka
Caka 500 - Oka
0+ 04
T T T T T T 1 T T T 1
0 2 4 6 8 0 2 4 6 8
Energia(kev) Energia(kev)
(b) (c)
3500 )
Sika
3000 3000 Sika
ICa/ISi=0,65 )
ICa/ISi=0,74
2500 -
[%)
Caka 2 Caka
2000 3 2000
S
5
1500 Alka g
2
10001 T 1000+ Alkal
] =
Oka
500 Cakp Ok Cakp
04 0
T T T 1 T T T 1
0 2 4 6 8 0 2 4 6
Energia(kev) Energia(kev)

(d)

(€)

Figura 107: espectros de EDS correspondentes abdsspo), c), d) e e) identificados na

Figura 106.
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5.4.3 Andlise da Interface Pasta/Opala e de um Gela Reacdo Alcali-

Agregado

A Microscopia Eletrénica de Transmissédo (MET) é qmutilizada para estudos na area da
microestrutura do concreto devido a diferenca alasile homogeneidade do concreto e da
resolucdo tipica do MET. Acrescentando a isto gpgmeegdo de amostra trabalhosa e a
exigéncia de ultra-alto vacuo, ndo surpreende gueesentemente alguns pesquisadores
(GROVES, 2000; GOMES, 2000; RICHARDSON, 2004) tétifizado a técnica no estudo
da nanoestrutura do cimento, como por exemplodetificacdo da estrutura e composicao
do C-S-H.

O C-S-H é dificil de ser caracterizado quanto arso#aologia e nanoestrutura, pois 0 seu
desenvolvimento é afetado por muitos fatores, indlma composi¢cado do cimento, a relacao
agua/cimento, a temperatura de cura, o grau dathgfo e a presenca de adicdes minerais e

quimicas.

Richardson e Brough (2004), em analise de pastagnto com escoéria granulada de alto
forno, identificaram a formacé&o de dois tipos d8-Eatravés do MET. @ner producte o
outer product O primeiro € um C-S-H na regido ocupada por goiosimento ou escoria
(Figura 108a) e apresenta uma trama entrelacadsegindo € formado em locais onde
inicialmente havia agua (Figura 108b), apresentaagieegados aciculares radiais. Estas
morfologias diferentes conduzem ao preenchimentderaticiado dos poros e
consequentemente a propriedades diferentes da pasta

Richardson (2004) utilizou a combinacdo do MET @mjento com a ressonancia magnética
nuclear na identificacdo da composicdo e morfolatpa C-S-H em diferentes sistemas

cimenticeos.
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(@) (b)

Figura 108: diferentes morfologias apresentadas @eb-H: a) morfologia do C-S-Hner;
b) morfologia do C-S-Hbuter
(Fonte:http://www.leeds.ac.uk/civil/staffpages/igrichardgam).

A utilizacdo do MET é ainda muito incipiente nagad® concreto, e referéncias de resultados
obtidos em diferentes sistemas cimenticeos saoeidifide serem encontradas. De forma
analoga a analise por MEV, a analise por MET remistalgumas “ocorréncias” com o

objetivo de identificar caracteristicas do gel quelessem ser correlacionadas com os

resultados obtidos nas amostras ensaiadas.

Devido a dificuldade de preparar para a observagdMET as microrregifes com gel das
amostras submetidas ao ensaio acelerado, optoorsanglisar uma interface reativa opala-
pasta (em condi¢cdes normais de cura por um anoh gel comprovadamente originado pela
RAA, proveniente da barragem UHE Furnas, Minas Gera

As amostras foram preparadas seguindo as etagaepEracao descritas no capitulo 4, para
amostra bulk (opala/pasta) e para amostra em ¢(mabs

Nas Figuras 109 a 116, sédo apresentadas as im@@®hsT obtidas na amostra opala/pasta e
nas Figuras 116 e 117 sdo apresentadas as imabgdasocom a amostra do gel de
FURNAS.

Adriana Augustin Silveira. NORIE/PPGEC/UFRGS, 2007.
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Figura 109: imagem obtida por MET, na interfacelajpasta: a) indicacado dos pontos onde

foram realizados os EDS; b) sequéncia de retiradantbstra.

As Figuras 110 a 112 apresentam os resultadosoghtiols cinco pontos analisados por EDS.
Através dos resultados obtidos no EDS, identifisela parte escura como sendo pasta e a

parte clara como sendo a interface para opala,esgectro aparece no ponto 5.
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Figura 110: espectros de EDS obtidos na Figurad)8onto 1; b) ponto 2.
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Figura 111: espectros de EDS obtidos na Figurad)d8onto 3; b) ponto 4
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Figura 112: espectros de EDS obtidos na Figuradd@#p 5.

Analisando-se os espectros de EDS obtidos nos gamiaccados na Figura 109, observa-se
que a relacao C/S diminui da esquerda para aaliredicando a presenca de gel entre a pasta

e a opala.

Na Figura 113 apresenta-se, em alta magnifica¢g@@2x) outra regido de interface opala-
pasta analisada sobre a mesma amostra. A regidos&ardiferente composicédo quimica em
relacéo a regido B. A regido A (mais escura) fentdicada por EDS como pasta e a regido B

(mais clara) como opala, regibes mostradas emhaetas Figuras 114 e 115.

A Figura 114, apresenta a regido A magnificada (D.vezes, mostrando uma estrutura
celular. Os anéis de difracdo sdo difusos, comnalguontos, gpotg, indicando uma matriz
amorfa com nucleos cristalinos. A composicdo porSEBDdica a presenca de Si e Ca,
significativas quantidades de K e Na e tracos deMy, Cl, S, Zn, Fe , Cr, C e Cu. A

presenca de Cu deve-se ao porta amostra e C azagdial
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200nm

Figura 113: imagem obtida por MET, na interfacelajpasta indicando a presenca de duas

regides de composicao quimica distinta (A e B).

Na Figura 115, € mostrada a regido B da Figura &f8,alta magnificagcdo (150.000x).
Observa-se uma microestrutura rica em silica cqrads fibroso, lembrando uma trama, de

fibras entrelacadas.

Na analise por EDS, a intensidade dos picos deoSeKa-Ko mostram uma baixa relagcéo
C/S, apontando para a formacdo de um produto santeltao C-S-H gel, proveniente da

reacao alcali-silica.

Esta estrutura fibrosa do C-S-H, indicando um tipdransicao entre um material cristalino e
nao cristalino é bastante comum em outros tipavateriais, como nos carbonos vitreos, por
exemplo. No entanto ndo foi encontrada referénestedtipo de estrutura na literatura

revisada sobre os produtos da reagéo.

Nas Figuras 116 e 117 observa-se o aspecto de mostra de gel proveniente da RAS em
alta magnificacédo e a respectiva micro-analiseGs.
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Figura 114: imagem obtida por MET, na interfacelajpasta: a) detalhe da regido A em alta
magnificacdo; b) anéis de difracdo obtidas na cegfiespectro de EDS correspondente a
regiao A.
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Figura 115: imagem obtida por MET, na interfacelajpasta: a) detalhe da regido B em alta
magnificacdo; b) espectro de EDS corresponderdgiaa B.

(@) (b)

Figura 116: imagem obtida por MET, da amostra dalgd=URNAS: a) visdo geral do gel

com cristalitos; b) anéisspotsde difracdo de elétrons (SADIF= 120cm)
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Figura 117: espectro EDS do gel mostrado na Figjiiéa

De acordo com Hasparyk (2005), a composicao quidoogel, constatada por EDS no MEV
€ bastante homogénea constituindo-se basicamergkementos quimicos silicio e potassio,
que representam a forma amorfa do gel. O EDS dar&ifjl6, obtido por MET, tem uma
resolucdo lateral de poucos nanémetros e mostra oenogeneidade de distribuicdo de C/S
inexiste nesta escala. O célcio esta totalmentenéei® sO se verifica a presenca de alcalis K
e Na e de Si. A presenca de Cu deve-se ao portatameoC a metalizacédo.

Comparando os produtos identificados no MET, comebss identificados no interior das
amostras das barras submetidas a RAS, destacas@joecimento de potassio em regides
nanomeétricas, que nao pode ser constatada na améfise por EDS no MEV. Segundo
alguns autores os compostos majoritarios do gelid@atificados como silicio, sédio e
potassio (TAYLOR, 1995; HASPARYK, 2005), consiseermbm o fato de esta amostra ter

sido coletada na superficie do concreto afetaddpa.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

6.1 CONCLUSOES

A partir da andlise e discussao dos resultadosriexpetais obtidos no trabalho e de outros
compilados a partir da literatura existente, e decoimo referéncia a avaliacdo da influéncia
de algumas variaveis importantes como o tipo degaglo, o teor de cinza de casca de arroz,
e o tipo de cinza de casca de arroz (associadagetatura de queima), algumas conclusdes
gerais e outras mais especificas, isto €, validagra das condi¢des e limites especificos do

estudo realizado, foram estabelecidas:

a) Em ordem decrescente os agregados basalto BGQyciiodR, basalto B
apresentaram comportamento deletério quando sulmeeid ensaio acelerado
proposto pela ASTM S 1260/94. O granito GRA apreEsenum
comportamento de indcuo a potencialmente deletériandlise petrografica
destas rochas mostrou que todas apresentam consstumineraldgicos
potencialmente reativos. O Método Quimico néo ifleati a potencialidade
reativa dos basaltos BGO e B, e do granito. Perregtodo apenas o riodacito

foi considerado potencialmente deletério,

b) O efeito da incorporacdo de CCA na reducédo darségmadevido a RAA esta
relacionada ao tipo de cinza, o tipo de agregado tor de cinza utilizado.
Estas interacdes foram comprovadas pela analissadéncia. A melhor
combinacgéo agregado-CCA, onde se obteve a menangdp foi com 50% de
CCA-E e agregado riodacito. A pior combinacdo, osdeobteve a maior
expanséao, foi com 25% de CCA-B e basalto BGO,

c) Os resultados obtidos no ensaio de porosimetriaiqfousdo de mercurio
indicam um efeito de preenchimento dos poros aasgrincipalmente nos

Contribuicéo ao Estudo do Efeito da IncorporacaCitea de Casca de Arroz em Concretos Submetidos a

Reacao Alcali-Agregado.



214

teores de 50% em funcdo da descontinuidade obsemasl curvas, porém
comparando-se os resultados obtidos das amostraslagio e em agua nota-
se que houve auséncia de descontinuidade denfeoxdados poros capilares,
facilitando o ingresso da solucéo agressiva. Aréirda CCA parece ser muito
mais importante na redugcdo da porosidade capilaqudo a quantidade de
CCA,

d) Na avaliacdo da reatividade pozolanica das citpaistatou-se que ambas
(CCA-B e CCA-E) foram consideradas pozolanicas. #zgtanicidade
apresentou relagéo direta com o teor. O teor de Hp8%a as duas cinza
estudadas foi o que apresentou maior indice dedatig pozolanica. A
reatividade pozolanica da CCA parece estar masicglada com a quantidade
e area superficial do que com a composicdo quinficaya e grau de

amorfismo,

e) Na andlise da microestrutura através do MEV nasmbaubmetidas ao ensaio
acelerado, foram identificados produtos de reac&@m cmorfologias
semelhantes ao gel silico-alcalino de baixa rel&/& No entanto na analise
da ocorréncia de gel nas bordas ou interfaces sagegados foi constatada
formacgéao de gel apenas nas amostras sem adic@wdale casca de arroz,

f) A microfissuragédo da pasta foi observada em todas@stras analisadas por

MEV, refletindo o comportamento ocorrido na expansa

g) Na anadlise da microestrutura das barras com adiea&inza de casca de arroz
identificou-se aglomerados de particulas de cipdacipalmente nos teores de
50% de CCA-B e CCA-E, indicando que nao houve dssee suficiente do
material na matriz cimenticea. Estas particulagargrandesgmédio >1qum)
ou aglomeradospmédio 3@um) nédo dispersos podem induzir uma reacgéao alcali

(meio ou pasta)-silica semelhante a RAS,

h) Na avaliagdo da microestrutura identificou-se unasiagdo volumeétrica e
fissuracdo nas particulas de CCA-B e CCA-E, queesgmtaram pontos
visiveis de corrosdo na interface com a matriz otfoea, nas misturas de 25%
e 50%.
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i) As microtexturas do C-S-H na interface opala-pastdo gel, reveladas por
MET, mostram a presenca de cristalitos e fibrastalmas inseridos em uma

matriz amorfa,

j) A nanoanalise no MET mostrou a existéncia de nateam um gradiente na
relacdo C/S desde a composicdo semelhante a péstasdica pura proximo
da opala.

6.2 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A titulo de sugestdo para a ampliacéo e prossegtina® estudo da incorporacao de cinza de

casca de arroz em concretos submetidos a reagdisdlica propde-se o seguinte:

a) A investigacao da incorporacdo da CCA em concratbsnetidos a RAA em
diferentes condicdes de temperatura e diferentesectracoes de solucgoes

alcalinas;

b) A investigacado da incorporacdo da CCA em concratbsnetidos a RAA com

diferentes formas de agregados e diferentes redaggiea-cimento,

c) A avaliacdo da influéncia do pH da agua dos pomoxencretos com adi¢ao
de CCA na reacdao alcali-silica.

d) Avaliacdo da possibilidade da utilizacdo de CCAaata por alcalis em pastas

de cimento,

e) A analise por MET dos produtos de reacdo formadosomtato da CCA com
solugbes alcalinas, no que diz respeito a suaalnistade e composicéo

guimica,
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f) A utilizacdo de técnicas de analise de imagem nbag@ao de amostras polidas
para a identificacdo da formacéo de bordas de oa@gsi particulas de CCA e

na interface pasta-agregado,

g) Analise estatistica da composicdo quimica dos posdde reacdo atraves da
utilizagdo de métodos que considerem a distribuiedpacial dos pontos
obtidos por EDS, de tal forma que se possam coioglar valores de uma

mesma variavel em diferentes pontos do espaco,

h) O emprego da RMN{Si NMR), para a determinacéo do grau de reacéo da
CCA em pastas de cimento, bem como do grau de eoiatdo do C-S-H

resultante,

i) Avaliacdo da formacédo do C-S-H e determinacédo tgde C/S, atraves da

micro-analise por MET, em pastas puras g8 &m CCA.
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