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Resumo

O crescimento da populagdo mundial tem aumentado a producgdo de residuos soélidos urbanos
(RSU) e, consequentemente, a area de aterro. As cinzas de fundo de residuos so6lidos urbanos
(CFRSU) séo o principal residuo resultante da incineragdo dos RSU e a sua utilizagéo no sector da
construcdo, como ligante, pode ajudar a diminuir as consequéncias negativas para o meio ambiente.

Neste estudo, que teve como objectivo utilizar as CFRSU como ligante, produziu-se argamassas
activadas alcalinamente, nas quais a agua foi substituida pelo activador alcalino (AA), constituido por
agua e NaOH ou, por vezes, estes dois com silica gel (SiO2). Em paralelo, produziu-se argamassas
activadas alcalinamente com cinzas volantes (CV) como percursor e uma de cimento convencional
como de referéncia. Os trés tipos de argamassas produzidas foram comparados através de ensaios
normalizados para compreender, nesta fase inicial da investigacdo das CFRSU, a diferenca do com-
portamento entre estas, com relacéo liquido / ligante igual a 0,5. Por fim, foram analisadas, com ensaios
mais aprofundados, argamassas de CFRSU com relagdo AA / CFRSU igual a 0,65, variando os cons-

tituintes no AA.

Durante a campanha experimental, verificou-se que a producédo de gés, resultante das reacc¢des
entre 0 AA e os constituintes da CFRSU, foi prejudicial ao comportamento das argamassas, tornando-
as porosas e mais fracas. Esta porosidade permitiu aos provetes carbonatarem rapidamente na cdmara
de carbonatagéo e proporcionou-lhes um aumento de resisténcia. Também foi notéria a influéncia da

cura, com humidades elevadas a terem efeitos negativos na durabilidade destas argamassas.

Palavras-chave: cinzas de fundo, residuos soélidos urbanos, activagéo alcalina, NaOH, argamas-

sas, porosidade.






Abstract

The world population growth has increased the production of municipal solid waste (MSW) and, con-
sequently, the landfill area. Municipal incinerator bottom ash (MIBA) is the main product resulting from
the incineration of MSW and its use in the construction sector, as a binder, can help to reduce its nega-

tive environmental impacts.

In this study, the main objective of which was using MIBA as binder, alkali activated mortars were
produced, in which the water was replaced by the alkaline activator (AA), consisting of water and NaOH
or, sometimes, these two with silica gel (SiOz).In parallel, fly ash (FA) was used as the precursor in the
preparation of alkali activated mortars and cement was also used for the production of the conventional
control mortars. The three types of mortars were compared through standardized tests, to understand,
at this early stage of the MIBA investigation, the difference between them, with liquid / binder ratio equal
to 0.5. Finally, with more in-depth tests, MIBA mortars were analysed, with AA / MIBA ratio equal to

0.65, varying the constituents in AA.

During the experimental campaign, it was found that the gas production, resulting from the reactions
between the AA and the constituents of the MIBA, was harmful to the performance of the mortars, mak-
ing them porous and weaker. This porosity allowed the specimens to carbonate rapidly, in the carbona-
tion chamber, which led to a strength increase. Also, high relative humidity curing resulted in negative

effects on the durability of these mortars.

Keywords: bottom ashes, municipal solid waste, alkali activation, NaOH, mortars, porosity.
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1 Introducéo

1.1 Consideracdes iniciais

O ligante mais utilizado na industria da construcao € o cimento Portland (CP). Contudo, na sua
producéo, é consumida uma grande quantidade de energia e recursos naturais, gerando, como conse-
quéncia, uma grande quantidade de gases de efeito de estufa (Nuaklong et al., 2016). Provis e van
Deventer (2014) referem que a produgdo de CP requer altas temperaturas para decompor o calcario
(carbonato de célcio) para formar silicatos e aluminatos de calcio reactivos, gerando CO2. Segundo
Scrivener e Kirkpatrick (2008), 5 a 8% das emissdes globais de CO2 provém da producéo de cimento
e mais de 1 m3 de materiais cimenticios sdo produzidos por pessoa, todos os anos. Pela necessidade
de inovar para reduzir o uso de CP, tém sido feitas diversas investigac6es a materiais como a escoéria
granulada de alto-forno (EGAF), cinza volante (CV), calcéario e silica activa, considerados materiais
cimenticios suplementares, para reduzir a quantidade de clinquer no ligante. Outra alternativa que tem
vindo a ser investigada para substituir a utilizacdo de CP ¢é a produc¢éo de cimentos activados alcalina-
mente (CAA). Abdalgader et al. (2016) referem que estes materiais resultam da dissolu¢do, num ambi-
ente alcalino, de constituintes aluminossilicatos presentes em residuos naturais ou industriais e de-
monstraram uma reducéo de 55 a 75% das emissfes de CO2z, comparativamente com CP. Davidovits
(1994) indica que estes cimentos tém a capacidade de imobilizar os elementos perigosos dos residuos
na sua estrutura tridimensional, controlando a sua concentragdo nos produtos lixiviados e mantendo os
efeitos nocivos para a salde abaixo dos limites. Outra das caracteristicas mencionadas pelo investiga-
dor € a resisténcia ao ataque de &cidos, mantendo-se estavel com uma perda de 5 a 8% da massa,
impedindo a lixiviagdo de ferro, cobalto, cadmio, niquel, zinco, chumbo, arsénio, radio e urénio, en-
quanto cimentos Portland geralmente sdo destruidos num ambiente acidificado. Os cimentos geopo-
liméricos, como Davidovits (1994) os denomina, podem ter um endurecimento rapido, chegando a de-
senvolver nas primeiras 4 horas, a 20 °C, uma resisténcia a compressao entre 15 e 20 MPa e entre 70
e 100 MPa aos 28 dias. Um dos mecanismos de endurecimento indicado pelo investigador envolve
uma reaccado quimica entre éxidos aluminossilicatos e polissilicatos alcalinos, gerando ligagfes polimé-
ricas Si-O-Al. Torgal e Jalali (2009) também mencionam que os ligantes activados alcalinamente séo
estaveis a altas temperaturas e que tém um bom desempenho na resisténcia ao fogo. Além disso,
referem que a activacao alcalina pode ser efectuada em véarios materiais, como caulino e metacaulino,
EGAF e CV. J& Provis (2009) indica que os activadores alcalinos mais utilizados séo os hidroxidos de
sédio e potassio principalmente, e os silicatos de sodio.

Actualmente, outro dos problemas existentes na sociedade é o aumento da producédo de residuos
sélidos urbanos (RSU). Silva et al. (2017) referem que, em 2012, a produ¢do mundial de RSU foi cerca
de 1,3 mil milhdes de toneladas e que, para 2025, esse valor pode chegar a 2,2 mil milhdes, represen-
tando 1,42 kg/pessoa.dia. Entre 85% e 95% dos produtos resultantes da incineragdo de RSU sé&o cinzas
de fundo de residuos sélidos urbanos (CFRSU). Portanto, varios paises da Unido Europeia tém tomado
medidas, como melhoria das tecnologias de tratamento de residuos, taxas e impostos, para mostrar
que as CFRSU podem ser uma alternativa aos recursos naturais. Lynn et al. (2017) também referem

gue o tratamento dos RSU, nos 28 paises da Unido Europeia, consistiu em 28% depositado em aterro,



28% reciclado, 27% incinerado e 16% decomposto em 2013, e indicaram que, perto de 16 milhdes de
toneladas de CFRSU séao produzidas por ano, no espaco Europeu. A procura de mais materiais para
substituir o uso do CP e, assim, diminuir o impacto ambiental e preservar os recursos naturais, levou a
introducé@o das CFRSU no estudo dos ligantes activados alcalinamente. Silva et al. (2017) referem que
este material € normalmente constituido por aluminossilicatos e esta aplicagdo também permite valo-
riza-lo e reduzir a sua quantidade depositada em aterros.

Os recursos naturais séo limitados e o sector da construcao tem um grande impacte negativo no
ambiente. Somando aos problemas anteriores os relacionados com o espaco ocupado pelos materiais
depositados em aterro, é importante desenvolver alternativas mais sustentaveis. Assim, uma das es-
tratégias de gesté@o de residuos é a reutilizacdo da CFRSU em sub-bases de pavimentos rodoviarios
(Lynn et al., 2017) e em materiais de construcéo. Dessa forma, é necessario conhecer as caracteristicas

da cinza e a area de aplicabilidade.
1.2 Objectivos da dissertacéo

O propdsito desta dissertacao consiste em avaliar o desempenho das argamassas com CFRSU e
diferentes activadores alcalinos (i.e. variacdo da concentra¢éo molal de NaOH e introducéo de Na:SiOs
em algumas misturas), explorando as caracteristicas das CFRSU e optimizando a solu¢éo alcalina,
para obter um produto estivel e com ligagbes fortes. Nesta dissertacdo, também se pretendeu compa-
rar o comportamento destas argamassas com as de cimento e cinzas volantes activadas alcalinamente,
com o intuito de compreender qual o posicionamento deste material entre os ligantes mais utilizados,

nesta fase inicial da sua investigacgéo.
1.3 Estrutura e organizacao do trabalho

A dissertacdo esté dividida em cinco capitulos, de modo a organizar toda a informacéo recolhida em
Varios estudos, como a obtida nesta investigacdo. Na introducao, primeiro capitulo, o tema da dissertacao
e as razdes da sua escolha sdo apresentados, assim como o0s objectivos e a organizacao do trabalho.

No segundo capitulo, o estado da arte, é apresentada a informacéao recolhida em elementos fiaveis,
como trabalhos publicados internacionalmente, livros e dissertacdes. Este método permitiu conhecer e
analisar as caracteristicas da CFRSU e a sua utilizagao tanto como ligante activado alcalinamente,
como substituto do cimento, e o procedimento usual da activacdo alcalina. O conhecimento adquirido
nesta parte ajudou a compreender os resultados obtidos na campanha experimental.

A terceira parte da investigagao (capitulo 3 - campanha experimental) apresenta o plano experimen-
tal, assim como o0s materiais utilizados na producéo das argamassas e a identificacdo de cada uma. O
célculo das quantidades, baseado na proposta de Nepomuceno (2005), e 0s ensaios das argamassas,
tanto no estado fresco, como no endurecido e segundo as normas existentes em Portugal e na Europa,
também sao explicados neste capitulo. Toda a campanha experimental foi realizada no Laboratério de
Construcgéo, do Departamento de Engenharia Civil, Arquitectura e Georrecursos (DECivil) e no Labora-
tério de Mineralogia e Petrologia (LAMPIST), do Instituto Superior Técnico de Lisboa.

Depois de concluir a campanha experimental, organizou-se os resultados obtidos e fez-se a sua
analise no capitulo 4 - apresentacao e discussao dos resultados. Neste capitulo, sdo feitas compara-

¢bes com os resultados da literatura apresentada no capitulo 2 e por outros que foi necessérios prever,



devido a pouca informacao existente sobre a utilizacdo de 100% da CFRSU como ligante em argamas-
sas activadas alcalinamente.

Por fim, no quinto e uUltimo capitulo da dissertagao (conclusdes e desenvolvimentos futuros), a infor-
magao mais importante obtida no capitulo 4 é apresentada, destacando-se os resultados de maior re-
levancia. Como o estudo da CFRSU como ligante é muito recente, também sdo apresentadas propos-

tas para desenvolvimentos futuros, com base na investigacdo efectuada nesta dissertacédo.



2 Estado da arte

2.1 Introducéo

Este capitulo tem o intuito de apresentar a informacéo recolhida em publica¢Ges internacionais sobre as
CFRSU e o processo da activacao alcalina. Primeiro, séo identificados a origem e os processos pelos quais
as CFRSU passam até chegar ao produto final, permitindo conhecer as suas caracteristicas e a viabilidade
do seu uso com ligante activado alcalinamente. Em seguida, descreve-se o processo da activacéo alcalina,
baseado em varios estudos com ligantes diferentes, e apresentam-se o hidréxido e o silicato alcalinos mais
utilizados na producao do activador alcalino (AA), identificando-se as caracteristicas e inconvenientes do
seu uso. Por fim, sdo apresentados resultados de estudos sobre a utilizacdo das CFRSU como ligante.

A utilizacdo das CFRSU como ligante é uma investigacao recente, fazendo com que, neste mo-
mento, os estudos realizados sejam apenas como substituto parcial, tanto do cimento como de ligantes

activados alcalinamente. No entanto, permitem identificar tendéncias e caracteristicas das CFRSU.
2.2 Cinzas de fundo de residuos sélidos urbanos

As CFRSU séo o principal residuo produzido através da incineragdo dos RSU. Estes residuos tém
como principal constituinte os residuos domésticos mas, dependendo das politicas locais de recolha e
armazenamento, também podem conter residuos perigosos e industriais. Segundo a Directiva de Aterro
da Unido Europeia, residuos municipais originais sao provenientes de habitacdes e outros semelhan-
tes, devido a sua natureza e composicdo, e consistem principalmente em matéria orgéanica, papel, car-
téo, plasticos, vidro e metais (Dhir et al., 2018a).

O processo de incineragéo dos RSU permite uma reducdo de massa de 70% e de volume de 90%,
representando as CFRSU 80% a 90% dos residuos. O restante é constituido por cinzas volantes
(CVRSU) e gases de combustdo, que passam através dos sistemas de recuperacgdo de energia e de
controlo de polui¢cdo de ar. Com uma tonelada de RSU, é possivel produzir cerca de ¥ de tonelada de
CFRSU (Dhir et al., 2018a).

O tratamento térmico dos residuos possibilita a recuperacdo da energia térmica resultante da inci-
neragdo, reduzindo os custos através da producéo de electricidade ou usando o calor nos processos
tecnoldgicos ou como fonte adicional no aquecimento urbano (Kowalski et al., 2017).

Independentemente do tipo de incineradora utilizada, é possivel esquematizar as principais fases
da incineragdo dos RSU e os residuos resultantes, devido a configuracdo semelhante em todas as

instalacdes (Figura 2.1).

\ R
5. CFRSU Sistemas de
Residuos = Combustéo: . x controlo de
Sélidos orno de g_relha, . Recuperacéo oluicAo do ar
Urbanos Leito fluidizado; de energia: D—Q—CPA - / CVRSU
Forno rotativo Gases dg Aquecedor de Prec(_)_ipitadbres
Combustéo P?g:jﬁlggéed e electrostaticos; \ Outros
electricidade Carbo_n_o activado; residuos
Purificadores; do CPA
Filtros

Figura 2.1: Principais fases e residuos da incinera¢éo dos RSU. Adaptado de Dhir et al. (2018a).



2.21 Incineracdo dos RSU

As CFRSU utilizadas nesta dissertacdo foram cedidas pela empresa multimunicipal Valorsul. Se-
gundo a Valorsul (2016), a empresa presta servicos, como valorizacdo e tratamento de residuos, e
fornece produtos, entre eles electricidade e reciclaveis, a cerca de 1,6 milhdes de pessoas, distribuidas
por 19 concelhos.

Os residuos da recolha indiferenciada, ou seja, os depositados em contentores tradicionais e que
ndo podem ser reciclados sdo incinerados na central de tratamento de residuos soélidos urbanos
(CTRSU) da Valorsul (Puna e Baptista, 2008).

A Valorsul (2016) refere que o calor resultante da queima dos RSU é reconvertido em energia eléc-
trica que é exportada para a rede nacional. Puna e Baptista (2008) mencionam que os RSU sao inci-
nerados com temperaturas entre 900 e 1200 °C e cerca de 80% da energia produzida é exportada e
10 a 15% chega para auto-sustentar a propria central.

Da incineracgdo, também resultam gases de combustdo, CVRSU e CFRSU. Os primeiros séo tratados
por processos fisico-quimicos, a CVRSU passa por um processo de maturacéo para, no futuro, ser de-
positada em aterros, e CFRSU é encaminhada para a instala¢éo de tratamento e valorizacdo de escoérias
(ITVE) para ser sujeita a um processo de valorizag&o. Esse procedimento consiste, na primeira fase, na
sua maturagdo através da estabilizacao e inertizacéo, e, depois, na separacdo em inertes, materiais fer-
rosos e nao-ferrosos (Puna e Baptista, 2008). Todo o processo mencionado, desde a incineracdo dos
RSU indiferenciados ao destino dos produtos resultantes, esta esquematizado na Figura 2.2. Os metais
tém como destino a reciclagem e as CFRSU valorizadas podem ser utilizadas como agregado artificial
para camadas ndo ligadas de base e sub-base de pavimentos rodoviarios ou como cobertura de residuos

urbanos (RU) nos aterros sanitarios, em vez de terra de cobertura (Valorsul, 2016).

Gases de Tratamento dos Gases de
Combustéo Combustéo

,

Vapor de f Producéo de Energia Eléctrica )
H,O (caldeira)

J

CVRSU Inertizacéo

Valorizagao

0008
1l

Figura 2.2: Diagrama processual de uma incineradora da Valorsul. Adaptado de Puna e Baptista (2008).
2.2.2 Tratamentos para a obtengcéo das CFRSU
A futura aplicagdo das CFRSU depende dos tratamentos escolhidos ap6s a incineracéo. Dhir et al.
(2018a) referem que existem diferentes procedimentos de tratamento, influenciando, consequente-
mente, as caracteristicas das CFRSU. A existéncia dos diversos processos deve-se a politicas de ges-
tdo de residuos diferentes em cada pais, habitos culturais diferentes, sistemas de incineracéo variaveis,

entre outros. Na Figura 2.3, apresenta-se um fluxograma de um procedimento geral de tratamentos das



CFRSU, podendo estes serem aplicados mais de uma vez, em sequéncias diferentes ou nem sequer

utilizados.
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Figura 2.3: Exemplo de um procedimento de tratamento das CFRSU. Adaptado de Dhir et al. (2018a).

2.2.2.1 Arrefecimento rapido

Este processo afecta as caracteristicas das CFRSU, podendo alterar a distribuicdo do tamanho das
particulas, aumentar a area da superficie especifica, reduzir o pH e os sais sollveis, além de levar a
formag&o de hidroxido de calcio. Pode ser necessario armazenar a cinza no exterior devido ao elevado
teor de humidade do material (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.2 Moagem e separacao das particulas

Para aplicacdes no cimento ou betdo, o processo de moagem é necessario para reduzir o tamanho
das particulas, enquanto, para camadas de base e sub-base de pavimentos pode bastar a peneiracao.
No entanto, é necessario remover as particulas maiores (> 50 mm) e processa-las separadamente para
extrair residuos organicos parcialmente queimados e metais ferrosos e nao ferrosos valiosos. No en-
tanto, as particulas mais finas das CFRSU, estando separadas das restantes, potenciam a lixiviagao
do material (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.3 Separacdo dos metais ferrosos e ndo-ferrosos

A recuperacdo dos metais ferrosos (e.g. latas, porcas, parafusos) e ndo-ferrosos (e.g. aluminio,
cobre e zinco) permite melhorar as propriedades das CFRSU para usos futuros, mas nao € possivel
remové-los completamente da constituicdo da cinza (83-85% de recuperacdo para metais ferrosos e
61-73% para nao-ferrosos). Além disso, como estes materiais podem ser reciclados, tém valor de mer-
cado (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.4 Lavagem das CFRSU

Usando a 4gua como agente de lixiviagdo, esta permite remover sais solGveis, cloretos, sulfatos,
alcalis, metais pesados e matéria organica, melhorando a qualidade das CFRSU. Utilizar 7 a 8 litros de

agua por quilograma de CFRSU ou 15 minutos de tempo de lavagem com o racio liquido / sélido igual



a 5, sdo considerados tratamentos eficientes (Dhir et al., 2018a). Este tipo de tratamento tem como
desvantagem o consumo excessivo de agua.
2.2.2.5 Extraccédo erecuperacéo

Este processo é necessario para tratar a agua do processo anterior, que fica bastante contaminada,
devido aos metais pesados ou matéria organica que foram extraidos da cinza para maximizar os beneficios
ambientais e os recursos provenientes da incinera¢&o dos residuos soélidos urbanos (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.6 Degradacao natural e envelhecimento répido

E necessario armazenar as CFRSU por um certo periodo de tempo (depende da utilizagdo futura),
para permitir as reaccdes de biodegradacdo da matéria orgéanica, reaccbes de carbonatacdo entre o
material alcalino na cinza e o diéxido de carbono, resultando em carbonatos, um pH menor e reaccfes
de hidratacao, formando um material mais estavel. Na degradacao natural, a cinza é armazenada em
depdsitos em contacto com o ar, enquanto, para o envelhecimento acelerado, método menos aplicado,
as CFRSU sé&o colocadas em camaras de carbonatacdo, para diminuir a duracdo do tratamento de
meses para dias. Este processo ndo permite reduzir a lixiviacdo de sais altamente sollveis, mas pro-
voca uma diminui¢éo da lixiviagdo de metais pesados (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.7 Solidificacéo e estabilizacéo

A solidificacdo permite obter um material sélido e homogéneo, aprisionando os vestigios dos elementos
mais perigosos no interior da matriz. A estabilizacéo da cinza traduz-se numa alteragao quimica que reduz
a sua solubilidade. O material mais utilizado neste processo é o cimento, que permite formar uma matriz
monolitica sélida e modificar uma parte dos metais pesados em compostos insollveis (Dhir et al., 2018a).
2.2.2.8 Tratamento térmico

Este tratamento das CFRSU, a temperaturas mais elevadas, tem como objectivo obter um material
estavel, mais denso, menos poroso e de maior resisténcia, reduzindo a capacidade de lixiviagdo dos
constituintes perigosos e aumentando a reactividade. Tal deve-se as particulas da cinza que sofrem
alteracdes quimicas, originando ligagBes entre elas, e a destruicdo da matéria organica ainda existente,
diminuindo o volume (Dhir et al., 2018a).
2.2.3 Caracteristicas das CFRSU

No estudo realizado por Hu et al. (2011), a composi¢cdo quimica, o pH e o grau de lixiviacdo das
CFRSU dependem do conteddo que entra ha camara de incineracdo. Existindo residuos de esgoto,
produtos electrdnicos e eléctricos, PVC, entre outros na constituicao dos RSU, observa-se um aumento
da concentracdo de metais pesados, em certas frac¢des, nas CFRSU. Segundo Rendek et al. (2007),
a tecnologia de combustdo e as condi¢cBes de armazenamento também influenciam as propriedades
fisicas e quimicas das CFRSU. Entre 83% e 89% do peso das cinzas reside nos elementos Si, Ca, Al,
Fe, Na e Mg, mas a quantidade destes elementos pode variar de cinza para cinza, dependendo das
composicdes de entrada dos residuos. A matéria organica residual varia consoante a tecnologia utili-
zada na combustéo dos residuos e, consequentemente, o0 comportamento de lixiviacao e biodegrada-
¢éo é afectado. Um maior tempo de armazenamento permite que as reacc¢des de carbonatagao ocor-
ram até que o material fique em equilibrio com o CO2, fazendo com que o pH diminua. Estas reacc¢des
devem-se a agua existente nos poros da cinza, ao CO2 e ao Ca dissolvido pelo processo. Rendek et

al. (2007) também afirmam que é possivel discernir a reactividade das cinzas de fundo com o diéxido
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de carbono através da relacéo Ca/Si. Com os silicatos a predominar a matriz da cinza, a relacdo Ca/Si
€ baixa, tendo como consequéncia uma baixa disponibilidade de Ca e um baixo potencial de carbona-
tagcdo. Assim, através da separacgdo dos residuos antes de introduzi-los na camara de incineragao, é
possivel diminuir a variabilidade das composicdes e propriedades das CFRSU.

2.2.3.1 Propriedades fisicas

2.2.3.1.1 Dimensao e dureza das particulas de CFRSU

As CFRSU sdo um material heterogéneo que contém na sua composigdo compostos de vidro frag-
mentado, particulas ceramicas, pedras, metais e matéria organica ndo queimada. Depois do tratamento
térmico, esta cinza, podendo conter particulas até 100 mm de dimenséo, é peneirada para remover as
particulas acima de 20 a 50 mm. Por fim, a sua utilizacao final define a dimenséao das particulas. Usando
as CFRSU como agregado fino, estas sédo peneiradas, mas, utilizando como um componente cimenti-
cio, passam por um processo de moagem (Dhir et al., 2018b).

Observando a Figura 2.4, as CFRSU apresentam uma distribuicdo da dimenséo das particulas se-
melhante ao cimento Portland quando sdo moidas e comparavel a agregados quando sdo apenas pe-
neiradas. As particulas de maior dimensao podem ser utilizadas como material de base ndo consoli-
dado na construcéo de estradas.

Dhir et al. (2018b) também referem a presenca de metais na composicao das CFRSU que, normal-
mente, tém elevada dureza e, por isso, podem afectar negativamente a moagem. No entanto, é possivel

aplicar tratamentos de remocao de metais ferrosos e ndo-ferrosos e aproveitar os que sao valiosos.

CFRSU moida como com- CFRSU peneirada Fase de
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Figura 2.4: Distribui¢cdo granulométrica das CFRSU usada como cimento e agregado. Adaptado de Dhir et al. (2018b).

2.2.3.1.2 Densidade

Segundo Dhir et al. (2018b), apds a moagem das CFRSU, as particulas resultantes sédo mais finas,
compactas e menos porosas, o que faz com que a densidade aumente, comparativamente com CFRSU
usadas como agregado fino. Confrontando com a densidade do cimento, que geralmente ronda 3150
kg/m3, as CFRSU apresentam um valor inferior, a volta de 2630 kg/ms.

Os resultados obtidos no calculo da densidade aparente por varios investigadores e reunidos em Dhir et

al. (2018b) variam entre 510 e 2000 kg/m?, sendo o valor médio de 1285 kg/m?. A raz&o entre a densidade

8



aparente e a massa volumica é baixa devido as CFRSU serem um material poroso, existindo espacos vazios
preenchidos com ar entre as particulas numa massa por unidade de volume de material solto.
2.2.3.1.3 Morfologia

As CFRSU sao um material com particulas de textura rugosa irregular e angular e os processos de
tratamento da incineracéo formam bolhas de gas tornando a microestrutura porosa (Dhir et al., 2018b). Mas,
como demonstrado por Chang e Wey (2006), aumentando o tempo de tratamento dos residuos sélidos
dentro do forno, a formac&o dos cristais da cinza de fundo melhora, tornando as superficies mais lisas.
2.2.3.1.4 Absorcao de agua

Estas particulas, sendo rugosas, porosas e com areas superficiais especificas elevadas, apresen-
tam uma capacidade de absorcdo de agua elevada. Nos resultados descritos em Dhir et al. (2018b),
com a utilizacdo de particulas das CFRSU do tamanho de agregados finos e grossos, a absorcdo de
agua das particulas finas mostrou ser ligeiramente maior do que a das grossas, devido, possivelmente,
a maior superficie especifica. Os mesmos resultados mostram uma absor¢cdo média elevada de 9,3%,
levando a um maior cuidado na sua aplicacéo, podendo ser necessério aumentar a quantidade de dgua

na sua utilizagdo (Tabela 2.1).
Tabela 2.1: Absorgéo de agua das CFRSU. Adaptado de Dhir et al. (2018b).

Absorc¢ao, %

Dimensé&o das particulas de CFRSU Numero de amostras - _~
Média Variagdo

Agregado grosso 19 9,0 7,2-15,0
Agregado fino 7 10,1 2,2-17,3

2.2.3.2 Propriedades quimicas
2.2.3.2.1 Teor de 6xidos

As CFRSU tém na sua composicdo 6xidos que influenciam a sua utilizagdo e, apés a moagem,
apresentam uma forma reactiva. Os principais 6xidos presentes nas CFRSU apresentam similaridades
com os que séo encontrados em materiais cimenticios. Dhir et al. (2018b) apresentam valores médios
de teor dos 6xidos com maior predominancia nas CFRSU, representando o didxido de silicio (SiO2)
37,4%, o 6xido de calcio (CaO) 22,2%, o 6xido de aluminio (Al203) 10,2% e o 6xido de ferro (Fe203)
8,3%. Em menor quantidade, existem o 6xido de sédio (2,8%), o 6xido sulfdrico (2,7%), o pentéxido de
fésforo (2,3%), o 6xido de magnésio (2,0%) e o 6xido de potassio (1,4%).

A matéria-prima do cimento Portland, segundo Gomes et al. (2013), € composta por CaO (entre
60% e 69%), SiO2 (17% - 25%), Al203 (2% - 9%) e Fe203 (0,5% - 6,0%). As CFRSU podem, assim,
também ser usadas como matéria-prima para a producao de clinquer do cimento.

O diagrama ternério de Dhir et al. (2018b) contém, nos seus trés eixos, 0s principais 6xidos, SiO2,
CaO e Al203. A composi¢do média das CFRSU encontra-se entre as regides hidraulica latente e pozo-
lanica e é, em média, 70% do teor total de 6xido da cinza. Este valor depende da variabilidade dos RSU
introduzidos na incineradora, que influencia a quantidade de SiO2 reactiva, das politicas de gestdo de
residuos, das questdes culturais e econdmicas.

O aluminio presente na cinza tem a capacidade de se ligar aos cloretos, melhorando a resisténcia
do betdo ao ataque destes, mas, em contrapartida, em condi¢cBes alcalinas, a fraccdo metélica pode
levar a reac¢des de expansdao. O resultado das reac¢des € o hidrogénio no estado gasoso, que provoca

um comportamento expansivo nas misturas de betdo. No entanto, € dificil conhecer a quantidade de
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aluminio na cinza, apesar de ser possivel avalia-la indirectamente através da expansao que ocorre nos
elementos de betéo (Dhir et al., 2018b).
2.2.3.2.2 Mineralogia

A composicao mineralégica das CFRSU varia consoante os processos de tratamento que a cinza
passa, como a exposicdo ao ambiente, hidrélise, hidratagdo, dissolugédo / precipitacéo, carbonatacéo,
entre outros. Estas alteragdes mineraldgicas podem prejudicar as propriedades da cinza, afectando a
lixiviacdo (Astrup et al., 2016).

Dhir et al. (2018b) referiram que, na composicéo das CFRSU, é possivel encontrar silicatos, alumi-
natos, aluminossilicatos, sulfatos, éxidos, fosfatos e sais. O mineral mais abundante é o quartzo, sendo
também frequente encontrar calcite, hematite, magnetite e gehlenite.

Estas cinzas sdo um material que apresenta algum grau de reactividade, permitindo ser utilizadas
como um componente cimenticio quando combinadas com uma composicdo de Oxido, devido a sua
parte amorfa. Estudos efectuados com as CFRSU demonstraram que o0s teores amorfos variam entre
31 e 67% (Dhir et al., 2018b).
2.2.3.2.3 Comportamento de lixiviagéo

Astrup et al. (2016) referiram que a lixiviagdo dos sais altamente sollveis, como Na, K e Cl, esta
directamente relacionada com a sua quantidade e disponibilidade na constituicdo das CFRSU. Os au-
tores também fazem aluséo a lixiviagdo dos elementos inorganicos, onde indicam que esta depende
pouco das condi¢des de incineracdo e da composicdo dos RSU, mas é influenciada, directamente,
pelas reacces de dissolucao / precipitacdo e pela interac¢do dos elementos com superficies reactivas

(principalmente para 6xidos e hidroxidos de Fe e Al) com a matéria organica existente nas CFRSU.
2.3 Activador alcalino

Os ligantes alcalinos tém vindo a ser estudados desde o século XX por varios investigadores, atra-
vés da andlise de construgdes histdricas devido ao cimento utilizado, que apresenta uma excelente
durabilidade. Krivenko (2017) refere que a maior quantidade de componentes de metais alcalinos con-
tidos nestes cimentos antigos, em comparagdo com 0s cimentos Portland utilizados hoje em dia, é a
razdo da durabilidade das constru¢des histéricas. Estes cimentos sdo compostos por aluminossilicatos
célcicos hidratados, semelhantes aos zedlitos naturais com silicatos de célcio hidratados presentes na
crosta terrestre, que apresentam maior estabilidade e resisténcia aos agentes atmosféricos. Estudos
experimentais, mencionados no mesmo artigo, também demonstraram que hidroxidos e sais de metais
alcalinos reagem com minerais de argila, vidros de aluminossilicatos e substéncias cristalinas de origem
natural e artificial, formando produtos semelhantes aos minerais naturais do tipo zedlito e mica.

O cientista Victor Glukhovsky, em 1957, foi o primeiro investigador a descobrir a possibilidade de
fazer um material ligante usando aluminossilicatos com baixo teor de calcio ou sem célcio e solu¢bes
de metais alcalinos, chamando a esses ligantes “solo-cimento” devido a sua semelhancga aos minerais
naturais. A sua ideia baseou-se na suposi¢édo de que os elementos do primeiro grupo da tabela peri6-
dica, os metais alcalinos Li, Na, K, Rb e Cs, e os elementos do segundo grupo, 0s metais alcalino-
terrosos Mg, Ca, Sr e Ba, apresentam propriedades de ligacdo hidraulica semelhantes. Mais tarde,
Joseph Davidovits produziu ligantes obtidos da activacao alcalina, juntando &lcalis com uma mistura

gueimada de caulinita, calcario e dolomita. A estes ligantes deu o home de geopolimeros por terem
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uma estrutura semelhante a polimeros. Ja P. Krivenko, através da sua investigacéo, revela que, em
condicdes de alta concentragdo alcalina, os sais de metais alcalinos, semelhantes a silicatos, alumina-
tos e aluminossilicatos, reagem em meio aquoso alcalino (Krivenko, 2017).

Segundo Davidovits (1994), os geopolimeros sdo semelhantes a zedlitos, pelo que também tém a capa-
cidade de imobilizar elementos perigosos dentro da sua estrutura tridimensional, impedindo a lixiviag&o des-
tes. Outra das caracteristicas deste material € a sua baixa permeabilidade devido a sua matriz sélida e
monolitica. A sua durabilidade pode ser indicada através da analise de cimentos zeoliticos utilizados em
betbes e argamassas de construcdes historicas, que demonstram ter resisténcia a erosao.

2.3.1 Activagéo alcalina

Varios investigadores estudaram ligantes activados alcalinamente utilizando diferentes materiais como
ligantes (cinzas volantes, escdria, metacaulino, entre outros) e activadores alcalinos (por exemplo, hidréxido
de sadio, hidroxido de potassio, etc.), existindo varias opinides sobre o processo de activacéo alcalina.

Glukhovsky, com base na sua investigagdo, decidiu dividir os cimentos activados alcalinamente em
trés tipos: com alto teor de célcio, com baixo teor de célcio e hibrido, com mistura de dois ou mais
ligantes. As cinzas volantes do tipo F, com baixo teor de CaO, sdo usadas como matéria-prima de
aluminossilicatos. Estas cinzas representam, assim, os cimentos activados alcalinamente com baixo
teor de célcio. Da sua reacc¢éo com o activador alcalino com sédio resulta o polimero inorganico alcalino
com estrutura tridimensional N-A-S-H (Aluminossilicato de Sédio Hidratado) ou “geopolimero”, repre-
sentado na Figura 2.5, considerado como um precursor de zeélitos. A escéria activada alcalinamente
é um exemplo de cimentos activados alcalinamente com alto teor de célcio, com SiO2 + CaO represen-
tando mais de 70% do peso total dos constituintes do ligante e Al2O3z menos de 20%. O principal produto
de reaccéo é formado nos estados mais cedo da hidratacdo e denomina-se C-S-H (silicato de célcio
hidratado). Os produtos alcalinos N-A-S-H e C-(N)-A-S-H (resulta da substituicdo de Ca?* por Na*) sdo

formados mais lentamente devido ao processo de cristalizagdo ser mais demorado (Krivenko, 2017).

Dsi ®a @o Na  (OH s A eoa A

’\r‘ ol 0 % ¥
i,:. "." o F \»
e Q‘ (‘\ j"

- \k*-ﬂl ‘\
" ft ::>‘OL %u,, [:'>

Dissolucéo Fase ricaem Al Fase ricaem Si Polimerizag&o

Figura 2.5: Modelo da formacéo do gel N-A-S-H. Adaptado de Krivenko (2017).

O diagrama ternario de Dhir et al. (2018b) demonstra que as CFRSU tém um valor médio de Al2Os
abaixo de 20%, mas SiO2 + CaO representa, em média, 59,6% da massa, ficando abaixo do valor
definido por Glukhovsky, em 1979, e mencionado em Krivenko (2017) para cimentos activados alcali-
namente com alto teor de CaO.

Krivenko (2017) identifica trés fases no procedimento de activar alcalinamente os ligantes. Na pri-
meira fase, ha uma destruicao das ligacdes covalentes (Si-O-Si, Al-O-Al e Al-O-Si) através do aumento
do pH da mistura, para valores entre 9 e 12, com a introdu¢&o de metais alcalinos. Com a quebra das

ligagBes covalentes, obtém-se uma solugdo com catides e anides numa fase coloidal (Figura 2.6). A
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etapa seguinte consiste na ligagdo dos catibes dos metais alcalinos com os anides =Si-O-, neutrali-
zando-os nos processos de policondensacao (reaccdes de polimerizacao). Por fim, a Ultima fase en-
volve o processo de formacao da estrutura. Sendo assim, os catibes alcalinos participam em todas as
fases, desde a quebra de ligacBes covalentes, impedem reaccdes de reversdo, neutralizando os anibes
=Si-O, e ajudam nos processos de condensacao da estrutura.

OH

I
=51-0-Si= < [=S8i-0-Si=]- «»=8i-OH + =8i-O-

Figura 2.6: Quebra de ligag6es covalentes no ligante (Krivenko, 2017).

Adam (2009) menciona que o cientista Glukhovsky propés um modelo com trés etapas para o pro-
cesso de activagdo dos aluminossilicatos: Destruicdo - Coagulacdo, Coagulacdo - Condensacéo e Con-
densacdo - Cristalizagdo. Também refere outro modelo para o mecanismo de geopolimeragdo com 5
fases: Dissolucdo, Equilibrio de Especiacdo, Gelificacdo, Reorganizacao e Polimerizagdo e Endureci-
mento (Figura 2.7). Provis e van Deventer (2014b) refere o “Gel 1” como sendo mais rico em ligagdes

Si-O-Al e 0 “Gel 2" em Si. Os ides alcalinos, como Na* e K*, sdo representados por M*(g).
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Figura 2.7: Etapas do processo de activagdo alcalina. Adaptado de Adam (2009).

2.3.2 NaOH (Hidroxido de sodio)

Provis e van Deventer (2014a) referem que os hidréxidos de s6dio e de potassio sdo os mais utili-
zados como activadores alcalinos. As solugbes com hidréxidos apresentam trés propriedades impor-
tantes na sua fase de producdo: sdo bastante corrosivas; tém maior viscosidade do que a 4gua, mas
inferior a obtida com solu¢des de silicatos alcalinos; e libertam uma quantidade de calor devido a dis-

solugdo do hidroxido alcalino na dgua. Nesta Ultima propriedade, o aumento da temperatura pode ser
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significativo, originando problemas na producéo industrial das solucdes. A energia libertada por cada
mole dos hidréxidos alcalinos mais utilizados pode ser calculada através dos valores da Figura 2.8, ou
seja, pelo valor da entalpia padrdo de dissolugdo dos hidroxidos numa diluicéo infinita a 25 °C (A
agH298,15 k). NO entanto, para solugdes concentradas, o calor libertado é cerca de 10% menor do que 0
de uma diluicdo infinita. Assim, com base na Figura 2.8, é possivel calcular aproximadamente o au-

mento da temperatura quando os hidréxidos alcalinos se dissolvem em altas concentragoes.
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Figura 2.8: Entalpia padréo de dissolugdo dos hidroxidos numa diluigdo infinita a 25°C (adaptado de Provis e van Deventer,
2014a).

O mesmo investigador da como exemplo uma dissolugcdo de 10 moles de NaOH num litro de agua.
Considerando que a capacidade térmica (ou calorifica) da solucdo com NaOH é semelhante a da 4gua
e o calor libertado é cerca de 400 kJ (90% do registado numa entalpia de dilui¢éo infinita), a temperatura
da agua ultrapassa 90 °C.

Outro problema que pode surgir em ligantes activados alcalinamente, mas que habitualmente nao
afecta negativamente o material, é a eflorescéncia. Este fenémeno ocorre na presenca de solu¢des de
hidréxido muito concentradas, onde o excesso de &lcalis reage com o CO2 atmosférico, formando cris-
tais de carbonato branco ou bicarbonato (Provis e van Deventer, 2014a).

Para concentracdes iguais ou superiores a 20 moles por 1 kg de agua a 25 °C, estes hidroxidos
alcalinos ainda tém capacidade de dissolu¢do na dgua. Nas investigacdes realizadas envolvendo a
activagéao alcalina das cinzas volantes de classe F, as concentrag8es utilizadas de hidroxidos alcalinos

sdo superiores a 5 moles por 1 kg de agua (Provis e van Deventer, 2014a).
2.3.3 NazSiOs (Silicato de sédio)

Como nos hidroxidos, os silicatos de sédio e de potassio sdo 0os mais usados na activacéo alcalina. A
producéo dos silicatos alcalinos passa pela calcinagéo de sais de carbonato e silica que, depois, séo dissol-
vidos na agua. Este processo consome energia e provoca emissdes de COz2, devido a calcinacéo dos car-
bonatos, mas em quantidades muito menores do que na producdo do cimento Portland (Provis e van De-
venter, 2014a).

Provis e van Deventer (2014a) referem que o armazenamento de solucdes de silicatos por longos pe-
riodos pode ser prejudicial para as experiéncias em laboratério ou para grandes producdes, devido a natu-
reza das misturas que se apresentam parcialmente cristalinas, muito viscosas e/ou com tendéncia a crista-
lizacdo como metassilicatos de sodio hidratado. A variacdo da reactividade entre os diferentes materiais
presentes na mistura sdo aspectos que influenciam a polimerizagao. Também é mencionado pelos inves-

tigadores que a maioria das solu¢cdes com silicatos apresenta um pH entre 11 e 13,5. No entanto, antes
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de misturar estas solu¢des com aluminossilicatos sélidos, as solu¢des com hidréxidos tém um pH supe-
rior. A dissolucédo da silica de um precursor sélido numa solucéo de silicatos faz aumentar o valor do pH
durante a reacgao para valores das solugdes de hidréxidos.

Um dos problemas que pode surgir em betdes activados alcalinamente com silicatos de sédio é a
aderéncia da pasta ao equipamento de acabamento. Este problema deve-se ao facto de a viscosidade
da pasta aumentar bastante com o aumento da quantidade de silica, como se pode observar na Figura
2.9 (Provis e van Deventer, 2014a).
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Figura 2.9: Variacao da viscosidade da mistura alcalina com a quantidade de silica (adaptado de Provis e van Deventer ,

2014a).

2.3.4 Accdao do activador alcalino: Exemplo com CV

As cinzas volantes sdo um material que tem vindo a ser estudado por varios investigadores como
ligante activado alcalinamente, devido a sua composi¢do quimica (o SiO2 pode constituir mais de 50% da
CV) e morfologia (as particulas da CV séo esferas perfeitas). Os conhecimentos adquiridos com as varias
investigagdes permitiu definir um modelo da activacéo alcalina destas cinzas. Fernandez-Jiménez et al.
(2004), com a experiéncia obtida, consideram a hipétese de uma estrutura principal como os zedlitos e
identificam vérias etapas na activacéo da CV. O processo comega com 0 ataque quimico na superficie
de uma particula devido ao elevado pH da solucao alcalina, iniciando a dissolu¢éo dos aluminossilicatos
(Figura 2.10a). A Figura 2.10b corresponde ao desenvolvimento da reaccéo na superficie da particula,
aumentando a abertura e expondo as particulas esféricas de menor dimensao que se encontram no inte-
rior ao ataque alcalino. A entrada da solucgdo alcalina no interior da particula produz produtos de reac¢éo
dentro da casca da esfera, em simultdneo com as reac¢Bes que continuam a acontecer de fora para
dentro, formando uma matriz densa. O processo da dissolucéo da particula termina quando esta estiver
quase toda ou toda dissolvida pelo activador alcalino (Figura 2.10c). A formag&o dos produtos de reaccdo
dentro das esferas pode servir como barreira entre a solugdo e certas partes das particulas menores,
impedindo a dissolucéo por completo destas (Figura 2.10e). Por fim, observando a Figura 2.10d, a pasta
obtida pode conter particulas completamente dissolvidas, particulas que mantém a sua forma esférica

depois de atacadas pelo activador alcalino e particulas que nédo reagiram.
2.4 Ligantes com CFRSU

241 CFRSU como substituto parcial de cimento

Na maioria dos testes efectuados, as CFRSU foram utilizadas como substitui¢do parcial do cimento.

Dhir et al. (2018c¢) reuniram resultados de varias investigacdes e demonstraram que utilizando as cinzas,
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depois de moidas para obter um material mais reactivo e sem um tratamento térmico ou quimico, obtém-
se reducdes acentuadas na resisténcia a compressao com o aumento da quantidade de CFRSU no li-
gante. Esta diminuicdo de resisténcia pode ser devida a presenca do aluminio que, como referido, ex-
pande quando reage, prejudicando o desempenho. A utilizagdo deste material sem tratamentos também
esté associada a uma diminuicdo da densidade, aumento da porosidade e absorgdo de agua e problemas
de fissuracdo. Ja Kokalj et al. (2005) obtiveram resultados muito satisfatérios com uma percentagem de
substituicdo de cimento até 30%, depois de utilizar CFRSU de uma fraccao leve de residuos separados

previamente, sem os tratamentos quimicos e térmicos, mas com pouco conteddo de metais.

Produto de reacgéo OH’

Figura 2.10: Acgéo do activador alcalino nas CV (adaptado de Fernandez-Jiménez et al., 2004).

Como referido por Dhir et al. (2018c), a resisténcia a compressao melhora com os tratamentos qui-
micos e térmicos. Os primeiros alteram a mineralogia das cinzas, provocando a formacéo de produtos
de hidratacéo. Os segundos permitem aumentar as fases amorfas do material e, como consequéncia,
este apresenta maior reactividade em comparagcdo com as cinzas originais. Além disso, o tratamento
térmico permite diminuir a matéria organica existente nas CFRSU, melhorando a homogeneidade e
estabiliza o comportamento de lixiviagdo.

As CFRSU também tém influéncia no processo de hidratacéo do cimento. O material organico, fos-
fatos e zinco na constituicdo da cinza provocam um atraso no processo de hidratacdo (aumento no
tempo de presa) e no ganho de resisténcia (Dhir et al., 2018c).

Wongsa et al. (2017) estudaram o efeito da substituicdo do cimento pelas CFRSU, nas propor¢des
0%, 20% e 40%, e constataram uma diminui¢éo de resisténcia aos 7 dias, devido a reducao do cimento,
causando um decréscimo do grau de hidratacdo. No entanto, aos 28 dias, com a percentagem de
substituicdo 20%, a resisténcia foi ligeiramente superior & mistura s6 com cimento, devido as particulas
de finura elevada que funcionaram como filer, preenchendo os espacos vazios, e as reac¢des pozola-
nicas dos ibes amorfos activos (Si, Al) das CFRSU com os produtos de hidratacdo do cimento
(Ca(OH)z), formando o gel C-S-H em 10-20% da pasta.

242 CFRSU activada alcalinamente

Mais recentemente, as CFRSU tém sido misturadas com outros ligantes com caracteristicas que

possibilitam a activacéo alcalina, como a EGAF e as CV.

A investigacdo de Lee e Lee (2013) demonstrou para trés activadores alcalinos diferentes (KOH,
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NaOH e Na:SiOs) que, quanto maior a quantidade de CFRSU num ligante constituido por esta e escé-
ria, menor o valor da resisténcia a compresséo da pasta, com NazSiOs a obter valores duas e trés vezes
superiores a NaOH e KOH ao sétimo dia, respectivamente. No mesmo estudo, os investigadores estu-
daram a influéncia do pH na resisténcia a compresséao de argamassas com CFRSU a representar 60%
do ligante, fazendo-o variar com a adigdo de pé de NaOH ao AA de Na:SiOs, e atingiram os melhores
resultados para pH igual a 13. Os autores referem que os valores superiores a 13 provocaram uma
diminuicao de resisténcia devido ao ambiente alcalino muito elevado, que prejudica a ligacao dos ani-
Oes de silicato e, consequentemente, afecta as reaccdes de polimerizacdo. A lixiviagdo de metais pe-
sados também foi examinada e denotou-se uma reducdo das amostras de argamassa e betdo activa-
dos alcalinamente comparativamente com CFRSU como matéria-prima, concluindo que os metais pe-
sados foram imobilizados com os processos de polimerizagdo.

A utilizacdo de CFRSU como ligante para criar pastas leves activadas alcalinamente foi estudada
por Chen et al. (2016). Nesse estudo, comecou-se por analisar a concentracdo molar de NaOH (2M,
4M, 8M e 16M) no AA constituido por este e Na2SiOs e com 0 racio de massa igual a 1:2 e relagao
liquido / sélido de 0,75, e concluiu-se que as misturas com 2M e 4M ndo conseguiram formar uma pasta
resistente devido ao baixo pH, que produziu uma menor concentracdo de mondmeros, diminuindo o
grau de polimerizacdo. Ja o aumento da concentragdo molar para 8M demonstrou melhores resultados,
em consequéncia do aumento do pH e das reac¢8es de polimerizacdo. No entanto, as amostras com
concentracdo de 16M desfizeram-se durante a desmoldagem. Os investigadores sugerem que o ambi-
ente fortemente alcalino pode ter provocado a formacdo do gas hidrogénio e, como consequéncia, a
amostra tornou-se bastante porosa e com baixa resisténcia. Outra possibilidade indicada pelos inves-
tigadores é a formacao de carbonato de sddio através da carbonatagdo atmosférica do Na2SiOs e/ou
NaOH, interrompendo o processo de polimerizagdo. Na segunda parte da investigacdo de Chen et al.
(2016), para a concentracao molar de 8M, relagéo liquido / sélido de 0,60, 0,75 e 0,90 e duragdo da
mistura dos constituintes das pastas entre 15 minutos e 2 horas, constatou-se para a densidade seca
um aumento nos primeiros 30 minutos de amassadura, possivelmente relacionado com a libertacdo do
ar aprisionado na mistura. Depois, existiu uma diminuicdo até aos 60 minutos, devido ao aumento
significativo de produc¢éo do gas hidrogénio, originada das reacc¢fes entre o aluminio metalico e 0 AA,
e, por fim, voltou a aumentar até aos 120 minutos, demonstrando que uma amassadura mais prolon-
gada permitiu libertar o ar aprisionado na mistura, ao mesmo tempo que as reacc¢des que geravam o
gas hidrogénio ficavam quase completas. A densidade seca também diminuiu com o aumento da rela-
¢do liquido / sdlido, pois, com o incremento da quantidade do AA, a porosidade capilar aumentou e
gerou-se maior quantidade do gas hidrogénio. Da mesma forma, Chen et al. (2016) demonstraram que
existe uma correlacao linear positiva entre a densidade seca e a resisténcia a compressao e negativa
entre estas duas e a porosidade, com os vazios das amostras a serem 10 a 40% visiveis. A lixiviacdo
de metais pesados também foi analisada nesta investigacdo, chegando-se a conclusdo de que a mai-
oria foi imobilizada com as reaccdes de polimerizacdo, excepto o Cr. Além disso, a pasta activada
alcalinamente obteve melhores resultados em comparacdo com o p6 de CFRSU original. Portanto, os
investigadores indicam, segundo os critérios do Reino Unido para deposi¢éo de residuos em aterros,

que estes materiais séo considerados ndo perigosos.
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Huang et al. (2018) analisaram a influéncia de diferentes tipos de cura na resisténcia a compressao
e na lixiviagcdo de OH- e alcalis livres em argamassas activadas alcalinamente, com o ligante a ser
constituido por CFRSU e EGAF. Nesse estudo, a cura comum utilizada para argamassas de cimento
foi prejudicial ao desenvolvimento da resisténcia, devido ao excesso de humidade (> 95% HR), resul-
tando na lixiviagdo de OH- e alcalis livres e a diminuicao do pH, enquanto o método de cura por selagem
(o provete foi envolto numa pelicula de plastico e colocado dentro da camara himida) permitiu manter
a alcalinidade dos provetes, prevenindo a lixiviacdo dos constituintes da argamassa, e aumentar de
resisténcia a compressao.

Segundo Huang et al. (2019), para existir reac¢des de polimerizacdo, deve haver uma grande con-
centracdo de silicio altamente reactivo na matéria-prima dos materiais alcalinos. Também é referido
gue, embora as CFRSU tenham uma quantidade abundante de silicio, a maioria € inerte, levando a
producédo de produtos de polimerizacéo insuficientes para desenvolver a resisténcia. Assim, na inves-
tigacdo, Huang et al. (2019) utilizaram como ligante uma combina¢do de CFRSU e EGAF, pois consi-
deraram que uma argamassa apenas com CFRSU teria uma resisténcia muito baixa, e aumentaram o
teor de silicio activo na producdo de argamassas através da introducdo de silicato de sddio sélido ou
liquido no activador, ja constituido por 4gua e NaOH. Com a adi¢&o do silicato de sédio sdlido, a resis-
téncia aumentou significativamente comparado com um activador alcalino constituido apenas com agua
e NaOH, mas usando silicato de sddio liquido, a resisténcia & compresséao foi ainda maior. No entanto,
0s autores referem que uma concentracdo de silicato de sédio sélido superior a 13,3% da massa do
ligante, o desenvolvimento da resisténcia é afectado, devido a baixa solubilidade, causando a sua pre-
cipitacdo, assim como para concentra¢cdes superiores a 26,6% do silicato de sodio liquido, com a for-
macéo dos géis C-A-S-H a ser prejudicada pelo excesso de silicio activado e sodio e provocando a
precipitagdo de magadiite (mineral de silicato de sodio hidratado).

A investigacdo de Wongsa et al. (2017) também analisou a substituicdo da CV, com concentragdo
de CaO elevada, por CFRSU na producdo de argamassas activadas alcalinamente em 0, 20, 40 e
100%. A cura térmica a 60 °C durante 48 horas provocou um maior desenvolvimento da resisténcia a
compressdo nos primeiros dias, afectando o ganho de resisténcia ao longo do tempo, comparativa-
mente as argamassas de cimento sem e com CFRSU, desmoldadas 1 dia depois e colocadas em 4gua
calcéria saturada. No mesmo artigo, € referido que a substituicdo a 20 e 40% da CV por CFRSU per-
mitiu obter mais resisténcia que as argamassas s6 com a CV como ligante, pois a quantidade do ido
célcio livre (Ca?*) para reagir com o silicato aumentou, formando o gel de silicato de calcio hidratado
(C-S-H). Além disso, as particulas finas das CFRSU funcionaram como filer, melhorando o preenchi-
mento dos espacos, a densidade e a homogeneidade do material. No entanto, a substituicdo a 40%
deu piores resultados na resisténcia a compressao do que a 20%. Em relagéo a substituicdo a 100%,
Wongsa et al. (2017) indicam o baixo teor de 6xido de aluminio (0,9%) das CFRSU utilizadas a causa
da baixa polimerizacdo e da baixa resisténcia a compresséao (9,2 MPa aos 7 dias e 10,6 MPa aos 28
dias). Por fim, os investigadores utilizaram o SEM para analisar cimento, CFRSU e CV e observaram
gue as particulas dois primeiros ligantes eram irregulares, angulares e achatadas, enquanto as parti-

culas de CV eram, principalmente, esféricas (Figura 2.11).

17



Cimento CcVv

Figura 2.11: Imagens SEM das particulas de CFRSU, CV e cimento (adaptado de Wongsa et al., 2017).
2.5 Desempenho expectavel das argamassas com CFRSU

Nesta investigacdo, as CFRSU séo utilizadas como fornecidas, i.e. sem nenhum tratamento extra
para alterar as suas propriedades. Como identificado em 2.2.3, as particulas de CFRSU apresentam
uma capacidade de absor¢do de dgua elevada, podendo originar argamassas mais secas. Dependendo
da quantidade do aluminio metélico na sua constituicdo, as argamassas podem sofrer uma expanséo,
devido & producgédo do gés hidrogénio das reac¢des com o AA. Além disso, os teores amorfos da CFRSU
variam, em média, entre 31% a 67%, podendo levar a varia¢cfes da resisténcia de provetes produzidos
de igual forma. Por fim, em 2.4.2, foi referido que a utilizagdo de 100% de CFRSU, como ligante acti-
vado alcalinamente, originou argamassas de baixa resisténcia a compressédo, o que permite concluir

que, durante a companha experimental, os resultados dos ensaios poderado ser baixos.
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3 Campanha experimental

3.1 Introducéo

Neste capitulo, as diferentes fases da campanha experimental sédo definidas, assim como os cons-
tituintes, as composicdes e os métodos de producdo de cada argamassa. Os processos de moldagem
e cura dos provetes e 0s ensaios para caracterizar os agregados, as CFRSU e as argamassas no

estado fresco e endurecido também séo referidos.
3.2 Plano experimental

A campanha experimental esta organizada em quatro fases:

12 Fase: determinacdo da massa volimica, da absorcéo de agua e da baridade dos agregados finos,
bem como a analise granulométrica dos mesmos. Também foram efectuadas analises granulométricas as
CFRSU, com o material em bruto e apés moagem na maquina de desgaste de Los Angeles, para analisar

a sua variacao granulométrica ao longo do tempo de moagem e o rendimento da maquina (Tabela 3.1);

Tabela 3.1: Ensaios, material testado e normas utilizadas para a primeira fase da campanha experimental.

Ensaios Material Normas
Absorcéo de 4gua Areia natural EN 1097-6 (2013)
Massa volimica Areia natural EN 1097-6 (2013)
Baridade Areia natural EN 1097-3 (1998)

Andlise granulométrica Areia natural e CFRSU EN 1015-1 (1999)

22 Fase: realizagdo de amassaduras-teste com o intuito de determinar os processos de amassadura e
de cura que se adequam as CFRSU, ajustados através do ensaio do espalhamento para a argamassa no
estado fresco e dos ensaios de resisténcia a flexdo e a compresséo ao sétimo dia, no estado endurecido.
Também foram utilizadas mais duas maquinas de moagem, para encontrar a que garantia o melhor rendi-

mento, assim como a obtenc¢ao de particulas com a dimens&o semelhante as do cimento (Tabela 3.2);

Tabela 3.2: Ensaios e normas das segunda, terceira e quarta fases.

Ensaios Idade (dias) N° Provetes Normas
Consisténcia por espalhamento - - EN 1015-3 (1999)
Massa volimica - - EN 1015-6 (1999)
7 3
Méodulo de elasticidade dinamica 28 3 ASTM E1876 (2015)
91 3
7 3
Ultra-sons 28 3 EN 12504-4 (2004)
91 3
7 3
Resisténcia a flexao 28 3 EN 1015-11 (1999)
91 3
7 3
Resisténcia a compressao 28 3 EN 1015-11 (1999)
91 3
Absorcao de agua por capilaridade 28 3 EN 1015-18 (2002)
Carbonatacao ;i 2 LNEC E391-1993
Retracgéo - 3 LNEC E398 (1993)
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32 Fase: as argamassas de CFRSU produzidas sao comparadas com as de cimento e CV, com
relacdo liquido / ligante igual a 0,50, com os ensaios do espalhamento e massa volumica, no estado
fresco, e 0 médulo de elasticidade dinamico, ultra-sons, resisténcia a flexdo e a compresséo aos 7 e
28 dias, no estado endurecido (Tabela 3.2);

42 Fase: estudo das argamassas de CFRSU com variacdo da concentragcdo molal de NaOH e da
adicdo ou ndo do SiO2 no AA, com relagéo liquido / ligante igual a 0,65, por meio de todos os ensaios
detalhados na Tabela 3.2.

3.3 Constituintes das argamassas

Uma argamassa tradicional € constituida por agua, areia e um ligante. Por sua vez, o ligante pode
ser um Unico material ou ter adigBes. Nesta investigacdo, cada argamassa tem um material como li-
gante (cimento, cinzas volantes ou cinzas de fundo) e, nas activadas alcalinamente, a solug¢éo alcalina

substitui a 4gua. Esta solucao pode conter hidréxido de sédio e silica ou apenas o primeiro elemento.

3.3.1 Agua
A 4gua utilizada na producao das argamassas € proveniente da rede publica. A quantidade neces-
séria para as argamassas com cimento tem em conta a relacdo agua / ligante (a/l) de 0,5. Nas arga-

massas activadas alcalinamente, a sua quantidade depende da concentragdo de NaOH e de SiO..

3.3.2 Hidroéxido de sédio

Para a producéo do activador alcalino, o hidréxido de sédio (ou soda caustica) utilizado tem uma
pureza, no minimo, de 99%. O produto encontra-se no estado sélido em forma de pérolas e foi produ-
zido pela empresa “Ercros, S.A.”.

3.3.3 Silicagel

Este produto pode ser utilizado para absorver humidade e encontra-se em qualquer supermercado.
Nesta investigacao, € utilizado no activador alcalino, reagindo com a 4gua e a soda caustica, originando
o silicato de sddio (Naz=SiOs), uma solugéo aquosa alcalina.

3.3.4 Agregados naturais finos

A areia utilizada na investigacdo tem duas granulometrias, a areia fina e a areia grossa. Apenas foi
feita uma peneiracdo para cada, garantindo que, para a areia fina, a dimensao seria inferiora 1 mm e,
para a areia grossa, inferior a 4 mm.

3.3.5 Cimento

Nas argamassas de cimento, foi utilizado CEM | 42,5R, produzido na “Secil”. As Tabelas 3.3 e 3.4
apresentam as propriedades fisicas e quimicas do cimento.
Tabela 3.3: Composicao quimica do cimento CEM | 42,5R, produzido pela Secil.
SiO; (%) Al,O3 (%) Fe O3 (%) CaO (%) MgO (%) SOs (%) C3S (%) C2S (%) C3A (%) CA4AAF (%)
19,49 5,02 3,32 63,48 1,26 3,26 27,1 16,5 4,3 11,2

Tabela 3.4: Propriedades fisicas do cimento CEM | 42,5R, produzido pela Secil.

Tempo inicial de presa (min) Tempo final de presa (min) Expansé&o (mm)

161 232 0
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3.3.6 Cinzas volantes

As cinzas volantes utilizadas para produzir as argamassas de referéncia com activacao alcalina
foram fornecidas pela “Secil”. Através da difrac¢ao de raios-X de trés amostras, foi possivel identificar
a composicao quimica das cinzas, apresentada na Tabela 3.5. A norma ASTM C618-12a identifica os
requerimentos quimicos necessarios para as cinzas volantes serem utilizadas em betdo, classificando-as
segundo a sua composi¢do. Segundo esta norma, as cinzas utilizadas séo da classe F de pozolanicidade
devido & soma de SiO2 + Al2O3 + Fe203 ser superior a 70%.

Tabela 3.5: Composicédo quimica das cinzas volantes.

Na,O MgO A|203 S|02 K,O CaO T|02 Fe,O; CuO

Média (%) 0,76 0,90 18,75 51,93 3,24 4,46 239 1596 1,60
Desvio-padrédo (%) 0,05 0,04 088 054 0,11 1,10 0,10 1,83 0,45

3.3.7 Cinzas de fundo de residuos s6lidos urbanos

As cinzas de fundo de residuos solidos urbanos foram tratadas na Central de Tratamento de Residuos
Solidos Urbanos e fornecidas pela empresa “Valorsul”. A composi¢édo das CFRSU em bruto € muito hetero-
génea, com metais, vidros, madeira e tecidos. Portanto, para ficarem com uma granulometria semelhante a
de um ligante, ou seja, particulas abaixo de 0,125 mm e com tamanho médio perto de 45 pum, foram retirados
0s metais, plasticos, tecidos e madeira de maior dimens&o, manualmente. De seguida, a CFRSU foi moida
na maquina de desgaste de Los Angeles durante duas horas e retirou-se todo o material ndo vitreo igual ou
superior a 1 mm de dimensao. O que ficou abaixo, voltou a ser moido para se obter particulas de dimenséo

semelhante as de cimento. A composicao quimica das CFRSU ¢é apresentada na Tabela 3.6.
Tabela 3.6: Composicdo quimica das CFRSU.
SIOZ CaO F9203 A|203 SO3 MgO PzOs Kzo Cl Zn0O TIOZ CuO

wt (%) 51,84 2300 929 500 242 236 2293 1574 0,696 0,409 0,343 0,162
ppm 408243 181118 73167 39339 19053 18623 18059 12398 5484 3220 2704 1278

3.3.8 Adjuvantes

Estes produtos foram utilizados nas amassaduras com CFRSU, no sentido de se obter maior traba-

Ihabilidade. Testou-se quatro produtos diferentes para avaliar o seu comportamento e perceber qual
tinha melhores resultados. Os adjuvantes sdo o Sikaplast 898, com uma composi¢cdo quimica de poli-
carboxilatos modificados, o Sikament 400 Plus, constituido por uma mistura de polimeros orgénicos e
aditivos a base de lignosulfonatos, o Sikament 414 PT com uma composi¢cdo semelhante ao anterior,

e o Sikament P-190, com uma base quimica de polimeros organicos e aditivos inorganicos.
3.4 Composicao das argamassas

A metodologia utilizada na determinacdo das quantidades necessarias para a formulacédo das arga-
massas foi baseada na proposta de Nepomuceno (2005) aplicada a betbes auto-compactaveis. Este
meétodo permite, num caso futuro, relacionar facilmente as quantidades obtidas para argamassas com
as necessarias para betao.

3.4.1 Argamassas de cimento

Como se utilizou trés ligantes diferentes (cimento, cinzas volantes e cinzas de fundo) e trés tipos de

liquidos (agua e AA com e sem silica), decidiu-se calcular as quantidades para as argamassas de ci-

mento, que sdo as de referéncia, e depois substituir igualmente a quantidade de ligante nas argamassas
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restantes. A relacao liquido / ligante dependeu do tipo de ligante utilizado. Este método permite relacionar
as argamassas de cinzas com as de cimento na terceira fase.

A equacdo 3.1 envolve os volumes dos varios constituintes para uma argamassa de 1 m3.
1=V, +V,+Vyp+V,+V, (3.2)

V, - volume de ligante;

V; - volume absoluto de agregados finos;
Vip - volume de superplastificante;

V, - volume de vazios;

¥, - volume de agua / activador alcalino

Neste método, o volume de vazios no calculo das argamassas é desprezado, ou seja, I, = 0.

Os agregados finos utilizados sao constituidos pela areia fina (areia 0/1) e areia grossa (areia 0/4), cada
uma representando 50% do peso dos agregados. Esta contribuic&o igual de cada areia permite obter uma
curva granulométrica mais extensa dos agregados finos. O V; € definido através da equacéo 3.2, que tem
em conta a contribuicdo unitaria de cada agregado (areia fina e grossa) em cada m? de areia, através dos
coeficientes a; e a, (Nepomuceno, 2005). Nos célculos, os coeficientes tomam o valor de 0,5.
Vi=a, *V,+a, xV, 8-2)
a, - Coeficiente da areia fina;
a, - Coeficiente da areia grossa.

A relagdo entre os volumes do ligante e dos agregados corresponde ao traco volumétrico das arga-

massas. Este tem o valor de 1/3 para todas as argamassas. A equagédo 3.3 relaciona ambos os volumes.
W _ 3.3)
7=

Numa argamassa de cimento, a quantidade de 4gua foi metade da quantidade de cimento. A relagdo

Yseov,=1/3xy,

agua / cimento igual a 0,5 € em massa, mas foi necessario determinar a relagéo entre os volumes para
utilizar a equacao 3.1. Assim, foi essencial conhecer a massa volumica do cimento. O ligante que serve
de referéncia é o cimento | 42,5R, com dosagem = 350 kg/m3 € p imento = 3140 kg/m3. J& a dosagem
de agua é igual a 175 kg/m3 e a massa volUmica tem o valor de 1000 kg/m3.

A relacdo volumétrica entre a 4gua e o cimento € dada pela equacao 3.4.

V, 175 3140 :
=157V, = 1,57+, 34

2=l T =
V, 350 1000

A percentagem da quantidade em massa de superplastificante por cimento representa-se por Sp/p
(%). No entanto, para as argamassas de cimento, foi decidido que nado era necessario utilizar super-
plastificante, pelo que o seu valor é zero.

Assim, substituindo as equacdes 3.3 e 3.4, € possivel estimar o valor de V, através da equagéo 3.1:

1=V, +1/35 %, + 0+ 04157+, & V, = 0,180 m*/m?
Com o valor de V, definido, € possivel calcular V; e ¥, através das equacdes 3.3 e 3.4 (Tabela 3.7).
Tabela 3.7: Volumes dos agregados finos e de agua por metro ctbico de argamassa.

V, = 0,180 m*/m?3

V, (m®/m?) 0,539

V,, (m3/m?) 0,282
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O passo seguinte foi determinar a quantidade dos materiais a utilizar em cada metro cubico de arga-
massa, em quilogramas (Tabela 3.9). Para isso, foi necessario conhecer as massas volimicas (Tabela 3.8),
considerar a percentagem unitaria de cada tipo de areia e utilizar os volumes absolutos calculados.

Cada molde permite fabricar trés provetes com as dimensdes 0,4*0,4*1,6 (dm3). Se uma amassa-
dura servir para encher um molde, tera o volume de 0,768 dm? Mas, para prevenir imprevistos ou erros
que pudessem ocorrer durante a campanha experimental, majorou-se em 20% as quantidades de cada
material, resultando, para cada amassadura, um volume 0,922 dm?.

Tabela 3.8: Massa volimica dos materiais.

Material Massa volumica (kg/m?)
Agua 1000
Cimento | 42,5R 3140
Areia 0/1 2637
Areia 0/4 2617

Tabela 3.9: Quantidade dos materiais para um metro clbico de argamassa.

Material Volume absoluto (m3/m3®) Quantidade (Kg/m?®)
Agua 0,282 281,9
Cimento | 42,5R 0,180 563,7
Areia 0/1 (50% V) 0,269 700,2
Areia 0/4 (50% V) 0,269 700,2

As quantidades necessarias para as fases 3 e 4 da campanha experimental, tendo em conta o
numero de provetes para cada familia de argamassas, estdo apresentadas na Tabela A, em Anexos.
3.4.2 Activador alcalino

Os activadores alcalinos utilizados séo constituidos por agua, hidréxido de sddio (soda caustica) e
diéxido de silicio (silica). Sabendo a massa final, foi necessério conhecer as percentagens que cada
constituinte ocupa no activador.

Para um activador alcalino sé com hidroxido de sédio, a quantidade do soluto alterna entre 3 concen-
tracdes molales: 8 moles, 10 moles e 12 moles. A molalidade ou concentracdo molal é a relacéo entre o
ndamero de moles do soluto (mol) e a massa do solvente (kg). Assim, para cada concentragao e conside-
rando que a massa do solvente é de 1 kg, € possivel calcular o nimero de moles de NaOH. Logo, sabendo

gue uma mole de NaOH tem 40 g, chegou-se a massa do soluto para cada concentracéo (Tabela 3.10).

Tabela 3.10: Concentra¢des de hidréxido de s6dio em um quilograma de agua.

Moles (mol) Concentracdo (g) Msoiuto/Msolvente (%)

8 320 32
10 400 40
12 480 48

O método adoptado para definir as quantidades de cada elemento nos activadores alcalinos que inte-
gram a silica foi diferente. Neste caso, decidiu-se manter a massa da solugdo e de 4gua calculada para
cada concentracéo molal e dividindo a quantidade precedente de NaOH em SiO2 e NaOH.

A quantidade de diéxido de silicio ou silica (SiO2), para cada activador alcalino, dependeu do valor do

“Modulo de Silicatos” ;(il_ozo e da quantidade de 6xido de s6dio (Na20). Neste caso, o 6xido de sédio nédo foi
2
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utilizado, mas foi possivel calcular um valor equivalente da concentracao que seria necessaria. Uma mole
de Na20 tem 62 gramas e, reagindo com agua, produz duas moles de NaOH (80 gramas). Assim, a razdo
Sio,
Na,0’

, M Na,0 62
entre as massas é: ————"22= — 22 — ( 775 Para
Massa NaOH 80

definiu-se o valor de 1. As equacdes (3.5 e 3.6)

apresentadas em seguida permitiram saber as quantidades de NaOH e SiO2 para 0s activadores alcalinos.
Msoiugio = Muy0 + Myaon + Msio, <=> Myaon = Msotucao — Mu,0 — Msio, (3.5
Msio, = Mya,0 = 0,775 X Mygon (3.6)

Na Figura 3.1, a silica amorfa apresenta maior solubilidade para valores de pH superiores a 9 (curva

22 °C). Portanto, a sua dissolu¢do no AA so foi possivel devido ao pH elevado resultante da juncdo da

-

agua com o NaOH.

-
o
o

e

(mg/1)

—— Solubilidade de Si 02 amorfo ———

P

S 6 17 [] 1, "

Figura 3.1: Solubilidade da silica amorfa (Aires-Barros, 1991).

Na Tabela B, em Anexos, sdo apresentadas as relacdes e quantidades necessarias do activador al-
calino para cada amassadura. Como no subcapitulo anterior, as quantidades foram majoradas para pre-

caver erros ou imprevistos.
3.5 Identificacao das argamassas

Com a variacao das quantidades de soda caustica e de silica no activador alcalino, juntamente com
a utilizacdo de trés ligantes diferentes, foram produzidas e ensaiadas diversas argamassas. Assim,
tornou-se necessario identificar cada familia de argamassas produzidas para evitar erros nos ensaios.
Importa referir que, a concentracdo de 10 mol/kg com CFRSU tem duas denominacdes: 10MO para
argamassas com AA/CFRSU = 0,65 e CFRSU para AA/CFRSU = 0,5. Na Tabela 3.11, sao apresenta-

das todas as familias produzidas na campanha experimental.

Tabela 3.11: Familia de argamassas da campanha experimental.

Percentagem massica dos cons-

i Concentracdo Mnaor/Mrzo Mnazo/Migane tituintes do activador alcalino (% inaca
Ligante NaOH (mol/kg) (%) (%) ' (%)  Denominago
Hzo NaOH SIOZ
4,5 18,0 9,1 75,76 13,66 10,58 8M1
5,6 22,5 11,4 71,43 16,10 12,47 10M1
6,8 27,0 13,6 67,57 18,27 14,16 12mM1
CFRSU
8,0 32,0 16,1 75,76 24,24 0,00 8MO0
10,0 40,0 20,2 71,43 28,57 0,00 10MO0; CFRSU
12,0 48,0 24,2 67,57 32,43 0,00 12M0
Ccv 10,0 40,0 15,5 71,43 28,57 0,00 Ccv
Cimento 0,0 0,0 0,0 100,00 0,00 0,00 CIM
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3.6 Producéo das argamassas

3.6.1 Argamassas de referéncia

A producéo das argamassas de cimento e de cinzas volantes activadas alcalinamente foi efectuada
de acordo com a norma europeia EN 1015-2 (1998), s6 diferindo nos tempos de amassadura, devido
ao programa automatico da misturadora. As argamassas foram produzidas do seguinte modo:

1° Introducdo da agua ou activador alcalino e dos constituintes solidos (cimento ou cinzas) no reci-
piente da misturadora, previamente humedecido;

2° O recipiente foi encaixado na misturadora, seleccionou-se o programa automatico e ligou-se;

3° Passado 30 s em movimento lento, foram adicionados os agregados finos durante 30 s;

4° Quando foram completados 60 s de amassadura, alterou-se para movimento rapido;

5° Ap6s 30 s, a misturadora parou para retirar o material aderido as paredes do recipiente;

6° 90 s apdés a paragem da misturadora, esta trabalhou em movimento rapido durante 60 s.
3.6.2 Argamassas com CFRSU

O procedimento para a producéo das argamassas com CFRSU é quase idéntico ao das anteriores
até ao 5° passo, pois foi baseado inicialmente na EN 1015-2 (1998). As altera¢fes feitas ao modo de
producdo devem-se as caracteristicas fisicas e quimicas das CFRSU, tentando optimizar-se a sua uti-
lizag@o como ligante. O procedimento foi o seguinte:

1° Introducgéo do activador alcalino misturado com o plastificante e dos constituintes sélidos no reci-
piente da misturadora previamente humedecido;

2° O recipiente foi encaixado na misturadora, seleccionou-se o programa manual e ligou-se;

3° Passado 30 s em movimento lento, foram adicionados os agregados finos durante 30 s;

4° Quando foram completados 60 s de amassadura, alterou-se para o0 movimento rapido;

5° Apds 30 s, a misturadora parou para repousar e retirar o0 material nas paredes do recipiente;

6° 90 s apds a paragem da misturadora, esta trabalhou em movimento rapido durante 90 s;

7° Nos 60 s seguintes, desligou-se a misturadora para retirar-se 0 material nas paredes do recipiente;

8° Aos 5 min e 30 s de amassadura, ligou-se a misturadora em movimento lento, durante 120 s;

9° Desligou-se o equipamento 30 s para retirar-se o material aderente as paredes do recipiente;

10° Voltou-se a ligar a misturadora em movimento lento durante 120 s;

11° Para retirar o material que ficou aglutinado nas paredes do recipiente, desligou-se a maquina 30 s;

12° Em movimento lento, misturou-se os materiais no tempo de 120 s;

13° O material aderido a parede do recipiente foi retirado com o equipamento desligado durante 30 s;

14° Ligou-se a misturadora para trabalhar mais 120 s em movimento lento;

15° Deixou-se repousar a argamassa durante 45 min dentro do recipiente.
3.6.3 Argamassas com silica no activador alcalino

A utilizagdo de silica no activador alcalino proporciona um inicio de presa muito mais rapido. Por essa razao,
os tempos de amassadura foram alterados em relagao ao método anterior. O procedimento foi o seguinte:

1° Introduc&o do activador alcalino (misturado com o plastificante nas argamassas com CFRSU) e dos
constituintes sélidos (CFRSU) no recipiente da misturadora, previamente humedecido;

2° O recipiente foi encaixado na misturadora, seleccionou-se o programa manual e ligou-se;
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3° Em movimento lento, misturou-se as cinzas com o activador alcalino durante 3 min;

4° Durante os 30 s seguintes, os agregados foram adicionados, com a misturadora a funcionar em movi-
mento lento;

5° Aos 3 min e 30 s, alterou-se 0 movimento da misturadora para rapido, misturando-se os materiais du-

rante 90 s.
3.7 Preparacédo dos provetes

A realizacdo dos ensaios consiste em testar provetes prismaticos preparados em moldes, com base na
norma EN 1015-11 (1999). As dimensdes de cada prisma sdo 40 x 40 x 160 mm e um molde produz 3
provetes. O procedimento para preparar 0s provetes foi 0 seguinte:

1° Limpeza do molde e montagem, seguido da aplicagéo do éleo descofrante (6leo mineral);

2° A argamassa foi introduzida dentro do molde até, aproximadamente, metade da altura dos provetes
e compactada com 60 pancadas, permitindo reduzir os vazios;

3° O molde foi completo com mais uma camada de argamassa até ao topo e compactado com mais 60
pancadas;

4° A superficie foi alisada para retirar 0 excesso de argamassa.

Para o ensaio de retrac¢do das argamassas (variagdo dimensional), a preparagéo dos prismas € seme-
Ihante ao descrito acima, excepto na introducdo de dois pernos, um em cada extremidade do molde, no

primeiro passo.
3.8 Condicdes de cura

Cada ensaio requer condi¢des de cura especificas para obter o melhor desempenho. Assim, os
provetes foram submetidos a cinco condi¢6es de cura diferentes, duas para as argamassas activadas
alcalinamente e trés para as de cimento.

3.8.1 Argamassas de cimento

A utilizacdo de trés curas nas argamassas de cimento serviu para potencializar o seu comporta-
mento em cada ensaio.

Cura tipo AC-A: No primeiro dia, os provetes encontravam-se dentro dos moldes com uma pelicula
de plastico por cima, a temperatura ambiente do laboratério; no segundo dia, os provetes foram desco-
frados e transportados para a camara humida, a 20 °C e 95 + 5% de humidade relativa, e permanece-
ram até serem ensaiados;

Cura tipo AC-B: No primeiro dia, os provetes encontravam-se dentro dos moldes com uma pelicula
de plastico por cima, a temperatura ambiente do laboratério; no segundo dia, os provetes foram desco-
frados e transportados para a caAmara humida, a 20 °C e 95 * 5% de humidade relativa; no 14° dia, os
provetes foram retirados da cAmara himida e colocados na cAmara seca, a 20 °C e 55 + 5% de humi-
dade relativa; 14 dias depois, os provetes séo introduzidos na cAmara de carbonatacéo, a temperatura
de 23 + 3 °C, humidade relativa de 55-65% e com uma concentracao de CO2 de 5 + 0,1%, ou realizou-
se 0 ensaio de absor¢ao de agua por capilaridade;

Cura tipo AC-C: No primeiro dia, os provetes encontravam-se dentro dos moldes com uma pelicula de
plastico por cima, a temperatura ambiente do laboratorio; no segundo dia, os provetes foram descofrados e

transportados para a cAmara seca, a 20 °C e 55 + 5% de humidade relativa (ensaio de retrac¢do).
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3.8.2 Argamassas activadas alcalinamente

Como nas argamassas de cimento, procurou-se as condi¢@es de cura que garantissem os melhores
resultados nos ensaios. Como é referido mais adiante, em 4.3.1.1, a cura himida é prejudicial ao compor-
tamento destas argamassas, portanto, foi necessario definir condi¢cdes de cura diferentes das de cimento.

Cura tipo AAA-A: No primeiro dia, os provetes encontravam-se dentro dos moldes com uma pelicula
de plastico por cima, a temperatura ambiente do laboratoério; no segundo dia, o molde foi colocado
dentro da estufa a 70 °C; ao terceiro dia, os provetes foram descofrados e transportados para a caAmara
seca, a 20 °C e 55 + 5% de humidade relativa, e permaneceram até serem ensaiados;

Cura tipo AAA-B: No primeiro dia, os provetes encontravam-se dentro dos moldes com uma pelicula de
plastico por cima, a temperatura ambiente do laboratério; no segundo dia, o molde foi colocado dentro da
estufa a 70 °C; ao terceiro dia, os provetes foram descofrados e transportados para a cAmara seca, a 20 °C
e 55 + 5% de humidade relativa; 28 dias depois, os provetes sao introduzidos na cAmara de carbonatacao,

a temperatura de 23 + 3 °C, humidade relativa de 55-65% e com uma concentra¢do de CO2 de 5 £ 0,1%.
3.9 Ensaios dos agregados

3.9.1 Massa volumica e absor¢édo de agua
O procedimento descrito pela norma EN 1097-6 (2013) permite determinar a absorcéo de agua e
trés par@metros da massa volimica dos agregados. Numa amassadura, é necessario compensar a
quantidade de 4gua absorvida pelos agregados, para que a relacao liquido / ligante ndo seja alterada.
Essa compensacéo é determinada pelo ensaio de absor¢cédo dos agregados. A massa volimica de uma
argamassa € influenciada pela massa volimica de cada constituinte, sendo os agregados 0s maioritarios.
Assim, procedeu-se a determinacao de trés tipos de massa volimica para os agregados finos: a massa
volumica do material impermedavel das particulas (p,), @ massa volumica das particulas secas em estufa
(prq4) € @ massa volimica das particulas saturadas com superficie seca (pssq). AS amostras utilizadas ti-
nham particulas com a dimensé&o entre 0,063 e 4,0 mm e a massas de, pelo menos, 1 kg.
Equipamento:
Sao necessarios o0s seguintes aparelhos e utensilios para a realizagcédo do ensaio:
e tabuleiro;
e balanca com preciséo de + 0,1%;
e estufa ventilada com a temperatura de 110 £ 5 °C e fonte de ar quente;
e peneiros de malha quadrada com aberturas de 0,063 e 4 mm e recipiente de fundo;
e  picnémetro;
e  cone troncoconico e pildo.
Procedimento:
O procedimento do ensaio foi o seguinte:
e aamostra foi preparada, com particulas de granulometria entre 0,063 € 4 mm, e com
massa superior a 1 kg;
e colocou-se dentro do picnémetro a amostra e juntou-se agua;
e  agitou-se o picnometro numa posi¢ao inclinada para eliminar o ar ocluido;

e a amostra foi mantida imersa durante 24 + 2,5 h;
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e 0 picnémetro foi novamente agitado;
e adicionou-se agua ao picndémetro até transbordar, colocou-se a tampa sem deixar ar
no interior e secou-se o exterior;
e  pesou-se 0 picnémetro com a agua e amostra no interior e registou-se a massa como Mz;
e retirou-se a maior parte da agua e verteu-se o restante contetdo num tabuleiro;
e encheu-se o picnometro de agua até transbordar, colocou-se a tampa sem deixar ar no
interior e secou-se o exterior;
e 0 picnémetro com agua foi pesado e a sua massa foi registada como Ms;
e aamostra foi espalhada no tabuleiro e secou-se a humidade superficial das particulas
com uma fonte de ar quente;
e  para garantir uma secagem homogénea, a amostra foi remexida em intervalos frequentes;
e 0 cone troncocdnico foi cheio com a amostra que foi apiloada, de seguida, com 25
pancadas. Retirou-se cuidadosamente o cone e verificou-se se a amostra mantinha a forma
troncoconica. Se sim, continuava-se com o processo de secagem até apresentar uma defor-
macao apés a desmoldagem,;
e 0 agregado saturado com superficie seca foi pesado e a massa registada como My;
e de seguida a amostra foi seca numa estufa ventilada a temperatura de 110 + 5 °C até
atingir a massa constante;
e por fim, o agregado seco foi pesado e registou-se a massa Ma.
Resultados:
Os trés tipos de massa volumica referidos e a percentagem de absor¢cédo de 4gua dos agregados
finos, apGs imersos durante 24 horas em agua (WA,,), sdo calculados através das seguintes equacgdes
(3.7, 3.8,3.9e 3.10):

B M, (3.7)
Pa = M, — (M, — M)1/py,

_ M, (3.8)
Pra =T, — (M, — M1/,

_ M, (3.9)
Psst = M, — (M, — M)1/py

WA, = 100 x (M, — M,) (3.10)
M,

3.9.2 Massa volumica aparente ou baridade

A baridade de um material é a sua massa por unidade de volume aparente, ou seja, tem em conta 0s
vazios existentes entre as particulas. As formas das particulas e como estas se posicionam num dado
volume, simultaneamente com o grau de compactacéo a que estdo sujeitas, influenciam o valor da massa
volumica aparente. Esta propriedade permite saber as quantidades necessérias dos materiais em peso,
convertendo tracos volumétricos para tracos em massa. A norma NP EN 1097-3 (2002) foi utilizada para
determinar a baridade dos agregados finos. Os agregados finos utilizados tinham a dimenséo méaxima de
4 mm e a capacidade minima do recipiente utilizado foi de 1 litro. Para cada agregado fino, foram ensai-
adas trés amostras. A média dos resultados das amostras é o valor da baridade.

Equipamento:
O equipamento necessario para a realizacédo do ensaio foi:
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e estufa ventilada com a temperatura de 110 £ 5 °C;
e balanca com preciséo de + 0,1%;
e colher de pedreiro;
e recipiente cilindrico metdlico de 1 litro.
Procedimento:
O procedimento do ensaio foi o seguinte:
e depois de secar a amostra na estufa até atingir massa constante, esta foi exposta a
temperatura ambiente para arrefecer;
e 0 recipiente metdlico foi pesado e registou-se a sua massa como Ma;
e aamostra foi colocada dentro do recipiente até transbordar;
e 0 topo do recipiente foi nivelado, removendo-se o excesso de agregados;
e 0 conjunto foi pesado e a massa registada como Ms.
Resultados:

A baridade dos agregados é determinada através da seguinte equacao (3.11):

_MB_MA

9y = (3.11)

x 100
Em que:
M, - massa do recipiente metalico vazio (kg);
Mg - massa do recipiente metélico cheio com a amostra (kg);
V - volume do recipiente metalico (dm3).
3.9.3 Analise granulométrica
Este ensaio possibilitou a constru¢cdo de uma curva granulométrica para cada tipo de agregado,
permitindo avaliar a sua granulometria. Na sua execuc¢do, o material foi separado por um conjunto de
peneiros de abertura varidvel, com a dimenséo das particulas a enquadrar-se entre o tamanho das
aberturas dos peneiros inferior, que as reteve, e superior, por onde passaram. Sendo o agregado fino
0 maior constituinte de uma argamassa, o conhecimento da sua granulometria ajuda a compreender o
comportamento do material em que se insere. A norma seguida para a realiza¢do da andlise granulo-
métrica da areia natural (fina e grossa) foi a EN 1015-1 (1998).
Equipamento:
O equipamento utilizado neste ensaio foi:
e estufa ventilada com a temperatura de 110 £ 5 °C;
e balanca com preciséo de + 0,1%;
e peneiros de malha quadrada especificados na norma EN 1015-1 (1998): 8,00; 4,00;
2,00; 1,00; 0,500; 0,250; 0,125 e 0,063 mm,;
e tabuleiro, recipiente de fundo e tampa para 0s peneiros;
e agitador de peneiros.
Procedimento:
O procedimento do ensaio foi o seguinte:

e aamostra foi seca até atingir a massa constante e registou-se o valor como Motal;
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e por ordem crescente da dimenséo de abertura dos peneiros, estes foram encaixados
uns nos outros, com o recipiente no fundo, formando uma coluna;
e a amostra foi introduzida no peneiro superior, tapou-se com a tampa e colocou-se a
coluna de peneiros no agitador. A vibracdo durou um minuto;
e amassa de particulas retidas em cada peneiro foi pesada e registou-se como Mpeneiro; O
material retido no recipiente de fundo também foi pesado e a sua massa designada como Mrefugo.
Resultados:
A percentagem retida em cada peneiro resulta da seguinte equagéo (3.12):

mpeneiro

(3.12)

% retido = x 100

Miotal

Em que:

Myeneiro -~ Massa retida em cada peneiro (kg);

Meorar - Massa total d amostra (kg).

A curva granulométrica de cada agregado é definida através destas percentagens, colocando no
eixo das ordenadas a percentagem de material acumulado passado nos peneiros e as respectivas

aberturas no eixo das abcissas.
3.10Ensaios das CFRSU

3.10.1 Analise granulométrica do material em bruto
O objectivo deste ensaio foi analisar a variacdo granulométrica das CFRSU consoante o tempo de
moagem a que esteve sujeita. O equipamento e o procedimento sdo semelhantes aos dos agregados
em 3.9.3, havendo apenas algumas diferencas. A andlise da granulometria da cinza foi feita aos tempos
0, 1, 2 e 4 horas de moagem e esta foi moida com recurso a maquina de desgaste de Los Angeles e
esferas de aco. A amostra moida tinha a massa de 5 kg e, em cada andlise granulométrica, retirou-se
500 gramas aleatoriamente da massa total.
3.10.2 Analise granulométrica das CFRSU moidas no moinho pequeno
Esta analise serviu para examinar a variagdo granulométrica das particulas da cinza de fundo moi-
das numa magquina diferente da anterior. Para este ensaio, as particulas de CFRSU introduzidas dentro
do moinho tinham a dimensé&o inferior a 1 mm e a quantidade moida pesava cerca de 1 quilograma. A
crivagem da amostra foi feita manualmente e a humido.
Equipamento:
O equipamento utilizado neste ensaio foi:
e balanca com preciséo de + 0,1%;
e peneiros de malha quadrada: 0,106; 0,053; 0,045 e 0,025 mm;
e recipiente de fundo e copos.
Procedimento:
O procedimento do ensaio foi 0 seguinte:
e por ordem crescente da dimenséo de abertura dos peneiros, estes foram utilizados, um
de cada vez, com o recipiente no fundo, introduzindo-se no peneiro de abertura inferior o que
atravessava no superior. Usou-se agua para facilitar a passagem das particulas da amostra

pelas aberturas;
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e 0 material retido em cada peneiro foi colocado, separadamente, dentro de copos e es-
tes foram introduzidos dentro de estufas para a agua evaporar;
e registou-se a massa das amostras existentes em cada copo COMO Mpeneiro;
e somou-se todas as massas obtidas e obteve-se myq;-
Resultados:
Os resultados deste ensaio sdo obtidos utilizando o0 mesmo método do que em 3.9.3.
3.10.3 Analise granulométrica das CFRSU moidas no moinho grande
Este ensaio utilizou os mesmos materiais e foi executado do modo referido em 3.10.2. Apenas o
processo de moagem da cinza foi diferente, pois utilizou-se um moinho maior, que permitiu moer entre

15 a 20 kg de cinza de fundo, ao mesmo tempo.
3.11Ensaios da argamassa no estado fresco

3.11.1 Consisténcia por espalhamento

Para este ensaio, seguiu-se a norma europeia EN 1015-3 (1999). A execucdo do ensaio permite
perceber a consisténcia e a trabalhabilidade de uma argamassa e a quantidade de liquido necessario
adicionar para obter o espalhamento pretendido. Para cada argamassa procurou-se uma relacéo de
liquido / ligante para conseguir um espalhamento de 200 + 20 mm.

Equipamento:

Para a realiza¢&do do ensaio, o equipamento utilizado foi o seguinte:

e pano humido e seco;

e mesa de espalhamento e molde troncoconico;

colher de pedreiro e pildo;
e craveira.
Procedimento:
O procedimento de realizacdo do ensaio foi o seguinte:

e antes de iniciar o ensaio, deu-se 10 pancadas na mesa de espalhamento se esta nao
tivesse sido utilizada nas 24 horas anteriores;

e limpou-se a superficie da mesa de espalhamento, o molde e o pildo;

e 0 molde troncocédnico foi colocado no centro da mesa de espalhamento e a argamassa foi
introduzida no seu interior em duas camadas, cada uma compactada com 10 pancadas com o pilao;

e a argamassa em excesso foi retirada com uma colher de pedreiro e limpou-se, com
cuidado, toda a area em volta do molde;

e 15 segundos depois, o molde foi retirado lentamente na vertical; de seguida deu-se 15
pancadas com a frequéncia de uma pancada por segundo, através da rotagdo do manipulo da
mesa de espalhamento;

e utilizando a craveira, mediu-se o diametro, em mm, da argamassa espalhada, em trés
direc¢Bes ortogonais.

Resultados:
O célculo do valor médio das trés medigBes corresponde ao resultado do ensaio, caso esses valores

se desviem da média menos de 10%. Se essa variagao for superior, 0 ensaio deve ser repetido com a
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mesma amostra. Verificando novamente o desvio dos valores, agora para 0os novos resultados, se for
inferior a 10%, a nova média é considerada como o valor do teste; se nao for, as medi¢des sao consi-
deradas insatisfatorias e o ensaio deve ser repetido com uma nova amostra.
3.11.2 Massa volumica
Este ensaio foi realizado seguindo a norma EN 1015-6 (1999). A massa volumica de uma argamassa
no estado fresco depende dos varios constituintes que a integram.
Equipamento:
O ensaio foi realizado com o seguinte equipamento:
e balanca com preciséo de + 0,1%;
e recipiente cilindrico metdlico de 1 litro;
e pano humido e colher de pedreiro.
Procedimento:
e arealizacdo do ensaio seguiu o0 seguinte procedimento:
e 0 recipiente metdlico foi pesado e registou-se a sua massa como Mg;
e a argamassa foi colocada no interior do recipiente até metade da sua capacidade e
compactou-se com 10 pancadas, através da oscila¢éo do recipiente em lados alternados;
e 0 recipiente foi completamente cheio e compactou-se de igual modo;
e 0 excesso de argamassa foi retirada e a superficie nivelada;
e 0 exterior do recipiente foi limpo com um pano himido e procedeu-se a pesagem do
conjunto (recipiente mais argamassa fresca), registando-se a massa como M.
Resultados:

A massa volimica de uma argamassa no estado fresco é dada pela seguinte equacgéo (3.13):

M, - M, (3.13)
v,

P =
Onde,

M, - massa do recipiente metalico vazio (g);
M, - massa do recipiente metélico preenchido com argamassa (g);

¥, - volume do recipiente metdlico (1 dm3).

Para a maioria das argamassas, foram feitas duas medi¢des e o valor do ensaio é a sua média, como

refere a norma. Somente para as argamassas com silica no activador alcalino foi efectuada uma medic&o.
3.12Ensaios da argamassa no estado endurecido

3.12.1 Modulo de elasticidade dindmico

O valor do médulo de elasticidade de uma argamassa depende da sua estrutura e composicao
guimica. A sua determinagéo permite estimar a rigidez da argamassa.

Este ensaio foi realizado segundo a norma ASTM E1876 (2015), em que o médulo de elasticidade
€ determinado indirectamente através da frequéncia de ressonéncia e recorrendo a um programa com-
putacional. A frequéncia de ressonéancia foi determinada em quatro modos de vibracéo diferentes: fle-
xao, flexdo a 90°, torsdo e longitudinal.

Equipamento:
O ensaio foi realizado com o seguinte equipamento:
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e balanca com preciséo de + 0,1%;
e craveira;
e sistema de apoios;
e maquina de ensaios com martelo impulsor e sensor de impulsos.
Procedimento:
O ensaio realizou-se do seguinte modo:
e as massas e as dimensdes dos provetes foram registadas apés a cura;
e determinou-se as frequéncias de ressonancia dos quatro modos de vibracao até obter-se
cinco leituras consecutivas com uma variagéo inferior a 1%, em cada ponto de medic&o.
Resultados:
Os dados obtidos durante a realizagdo do ensaio foram introduzidos num programa computacional
e determinou-se o médulo de elasticidade dinAmico. A frequéncia de ressonéncia inserida no programa
foi a média das cinco leituras em cada ponto.
A equacdo seguinte € utilizada pelo programa para a determinacao do valor do ensaio (3.14):

13 (3.14)
)(73) h

E = 0,9465 <m£ 2
Em que,
m - massa do provete (Q);
fr - frequéncia de ressonéancia de flexao do provete (Hz);
b - largura do provete (mm);
L - comprimento do provete (mm);
t - altura do provete (mm);
T, - factor de correcgéo para o médulo de flexdo tendo em conta a altura finita do provete e o coefi-
ciente de Poisson.
3.12.2 Ultra-sons
O ensaio consistiu ha determinacdo da velocidade de propagacédo de ondas ultra-sénicas longitudi-
nais através dos provetes estudados. Esta velocidade depende do material e da sua porosidade, pois
€ maior em meios sélidos continuos do que em meios gasosos. A norma utilizada para este ensaio foi
a EN 12504-4 (2004) e a medicéo foi feita por transmisséo directa, devido aos transdutores se posicio-
narem em faces opostas.
Equipamento:
O equipamento para a realizagcdo do ensaio foi 0 seguinte:
e aparelho de ultra-sons;
e transdutores;
e vaselina.
Procedimento:
O seguinte procedimento foi adoptado para realizar o ensaio:
e em primeiro lugar, foi necessario calibrar o equipamento;
e de seguida, aplicou-se vaselina nos transdutores para melhorar o contacto destes com as

faces do provete; os transdutores foram colocados nas faces opostas e mais afastadas do provete;
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e mediu-se o valor do tempo que a onda atravessou o provete e registou-se o valor como
ti; para cada provete obteve-se 3 leituras.
Resultados:
Para cada leitura, obteve-se uma velocidade de propagacao através da equacgédo seguinte (3.15),

determinando-se, de seguida, o valor médio da velocidade.
_Si (3.15)

Onde:

v; - velocidade do impulso da leitura i (km/s);

s; - comprimento da trajectéria da onda na leitura i (mm);

t; - tempo que a onda demora a percorrer a trajectéria na leitura i (us).
3.12.3 Resisténcia a flexao

Este ensaio avalia o desempenho mecanico das argamassas. Devido a isso, foi possivel analisar a
influéncia dos vérios constituintes das diferentes argamassas produzidas (de cimento, cinza volante e
cinza de fundo) e comparar os seus resultados. Para a realizagdo do ensaio, teve-se em conta a norma
europeia EN 1015-11 (1999).

Equipamento:
O ensaio foi realizado com a maquina de ensaios, de onde se retirou o valor da carga maxima

aplicada sobre o provete.
Procedimento:
O procedimento seguinte foi adoptado para a realiza¢éo do ensaio:
e cada provete ensaiado foi colocado sobre os cilindros de apoio da méaquina de ensaios,
ficando perpendicular ao seu eixo longitudinal;
e acarga concentrada foi aplicada a meio vao, a uma taxa uniforme entre 10 e 50 N/S,
de modo a que a rotura ocorresse no periodo de 30 a 90 s;
e por fim, o valor da carga maxima aplicada sobre o provete foi registada.
Resultados:

A resisténcia a flex&o foi calculada usando a seguinte equacao (3.16):

F.l (3.16)
b.d?

f=15

Em que:

f - resisténcia a flexdo (MPa);

F - carga maxima aplicada (N);

[ - distancia entre apoios (mm);

b - largura do provete (mm);

d - espessura do provete (mm).

A norma refere que o valor da resisténcia a flexdo de cada amostra deve ser arredondada a 0,05
N/mm? e a média a 0,1 N/mm?,
3.12.4 Resisténcia a compressao

Como a resisténcia a flexdo, a resisténcia a compressao permite avaliar o desempenho mecanico

das argamassas e o ensaio foi realizado segundo a norma EN 1015-11 (1999).
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Equipamento:
O ensaio foi realizado com a maquina de ensaios, de onde se retirou o valor da carga maxima

aplicada sobre o provete.
Procedimento:
O ensaio foi realizado do seguinte modo:
e as placas de ensaio, que transmitem a carga as metades dos provetes, foram limpas;
e depois dos provetes terem sido ensaiados a flexao, cada metade do provete foi colo-
cada na placa de ensaio;
e 0 carregamento foi aplicado a uma taxa uniforme no intervalo entre 50 e 500 N/S, de
modo a que a rotura ocorresse entre o periodo de 30 a 90 s;
e registou-se o valor da carga maxima aplicada.
Resultados:

A resisténcia & compresséao foi determinada através da seguinte equacéo (3.17):
F (3.17)

Em que:

f - resisténcia a flexdo (MPa);

F - carga maxima aplicada (N);

A - area da zona comprimida (mm?).

A norma refere que o valor da resisténcia a compresséo de cada amostra deve ser arredondada a
0,05 N/mm? e a média a 0,1 N/mm?,
3.12.5 Absorcao de agua por capilaridade

A facilidade com que a &gua circula dentro de uma argamassa ou betéo reflecte a sua porosidade.
Neste ensaio, através da absor¢do de agua, foi possivel reflectir sobre a quantidade de vazios existen-
tes no interior de cada argamassa e compara-las entre si. As especificacdes da norma EN 1015-18

(2002) foram seguidas para a realizacdo do ensaio.

Equipamento:
O equipamento utilizado na realizacdo do ensaio foi:

e balanca com preciséo de + 0,1%;
e papel absorvente;
e tina transparente e apoios de suporte (barras de plastico);
e serra de disco eléctrica.
Procedimento:
O ensaio foi realizado do seguinte modo:
e depois da cura dos provetes, estes foram cortados ao meio com a serra de disco eléctrica;
e de seguida, cada metade dos provetes foi pesada e a massa registada;
e introduziu-se os semi-prismas, verticalmente, numa tina com agua, que fica em con-
tacto com as faces de corte;
e 0s semi-prismas foram retirados 10 min depois, as superficies foram limpas com papel

absorvente, foram pesados e a massa registada e voltaram a ser colocados na tina;
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e 0 procedimento foi repetido aos 90, 180, 360, 1440 e 4320 min.

Este ensaio sofreu algumas alteragées relativamente a norma europeia. Os provetes ndo foram coloca-
dos no forno para secar, aproximando o seu procedimento de absor¢do de agua ao comportamento de
guando expostos a um ambiente exterior em contacto com agua. Além disso, os provetes nao foram selados
com cera porque, durante o ensaio, a tina se encontrava coberta, minimizando a evaporacao da agua.

Resultados:

O coeficiente de absorcédo de agua por capilaridade foi determinado para duas fases do ensaio. A
primeira correspondeu ao descrito na norma, onde o coeficiente representou o declive da linha recta que
liga os pontos das medig8es efectuadas aos 10 e 90 min. Na determinag&o do coeficiente para a segunda
fase, a medicéo aos 90 min foi substituida pela dos 4320 min. Este método permitiu adaptar a equacgao
para se obter um coeficiente de absorcao de agua por capilaridade para toda a duragéo do ensaio.

Por fim, o valor médio do coeficiente (Cm) foi determinado através da média dos valores individuais
obtidos, pelas equacgdes 3.18 e 3.19, dos trés provetes ensaiados de cada argamassa.

€ = 0,1(Mog min — Mig min) (3.18)
€ = 0,1(Ma320 min — M1o min) (3.19)

Onde:

C - coeficiente de absorcdo de agua por capilaridade (kg/(m2.min®?%));

Mo min - Massa do semi-prisma 10 min apés a imerséao inicial (min);

Moy min - Massa do semi-prisma 90 min apés a imersao inicial (min);

M 320 min - Massa do semi-prisma 4320 min apds a imerséo inicial (min);

3.12.6 Carbonatacéao

Este ensaio permitiu medir a profundidade da penetra¢do do CO2 ha matriz das argamassas, depois
dos provetes terem sido introduzidos numa camara de carbonatacdo. Posteriormente, também foi ana-
lisado o efeito da carbonatacéo na resisténcia.

A realizacdo deste ensaio seguiu a norma Especificacdo LNEC 391-1993, referente a betdes, mas
podendo também ser utilizada para comparar argamassas.

Equipamento:

A realizacao deste ensaio necessitou do seguinte equipamento:

e régua graduada em décimas de milimetro;
e solucdo alcodlica de fenolftaleina a 0,1%;
e maquina do ensaio de resisténcia a flexdo e a compresséo;

Procedimento:

O ensaio foi realizado no seguinte modo:

e apobs a cura, os provetes foram partidos ao meio efectuando o ensaio de resisténcia a
flexado, anotando-se o valor;

e asfaces de corte de cada semi-prisma foram borrifadas com a solugéo de fenolftaleina;

e a profundidade de carbonatacao foi medida em cada semi-prisma com uma régua e
registou-se o valor.

¢ mediu-se aresisténcia a compressao e anotou-se o valor obtido.

Resultados:

36



A frente de carbonatacéo pode desenvolver-se paralelamente a superficie ou ndo. Nos casos que isso
acontece, o resultado do ensaio é a distancia entre a superficie e a linha da frente de carbonatacao (d«).
Quando ndo é paralela ou apresenta zonas com irregularidades, mede-se o valor médio (dx) e o valor
maximo (dk,max). O resultado final do ensaio correspondeu a média dos valores obtidos para cada face
dos semi-prismas ensaiados. Os valores dos ensaios mecéanicos serviram para entender a influéncia da
carbonatacéo na resisténcia.

3.12.7 Retraccao

A realizacdo do ensaio foi de acordo com a norma europeia LNEC E398 (1993). Este ensaio
permitiu comparar a influéncia dos varios constituintes utilizados nas argamassas (diferentes ligan-
tes e liquidos) na variacdo dimensional.

Equipamento:

O equipamento utilizado para a realizagcdo do ensaio foi:

e balanca com precisédo de £ 0,1 %;
e  pernos;
e deflectometro.
Procedimento:
A realizacdo do ensaio teve o seguinte procedimento:
e registou-se os valores da posic¢éo inicial e da calibracdo do deflectometro;
e para cada provete, depois da cura, foi realizada a medi¢do na vertical segundo o eixo
longitudinal,
e pesou-se cada provete e registou-se a massa.

A primeira medicdo foi realizada apés a desmoldagem dos provetes. O processo repetiu-se todos
os dias da primeira semana, depois de dois em dois dias durante duas semanas, de trés em trés dias
nas quatro semanas seguintes e de semana a semana até o ensaio atingir 90 dias.

Resultados:

Os resultados deste ensaio sdo dados pelas percentagens da variacdo dimensional (3.20) e da

variacdo da massa (3.21), de medi¢des realizadas ao longo do tempo nos provetes.

AL
£=—x100 (3.20)
L
AM (3.21)
=—x1
m M X 100

Em que:

¢ - variagdo especifica do comprimento (%);

AL - variacdo do comprimento do provete ensaiado, relativamente ao comprimento inicial (mm);

L - comprimento inicial do provete ensaiado (mm);

m - variagdo especifica da massa (%)

AM - variacdo da massa do provete ensaiado, relativamente a massa inicial (g);

M - massa inicial do provete ensaiado (Q);

Na realizacdo do ensaio, foram produzidos dois provetes e os valores médios da retracgéo e da

variacdo da massa correspondem aos resultados finais.
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4 Apresentacao e discusséo dos resultados
4.1 Introducéo

O uso de CFRSU como ligante activado alcalinamente na producao de argamassas e betdo é um
processo inovador. Por isso, foi necessario analisar as suas caracteristicas para a utilizagdo na cam-
panha experimental e a sua interac¢éo com outros constituintes numa estrutura de argamassa.

Neste capitulo, os resultados obtidos nos variados ensaios efectuados as argamassas produzidas
séo apresentados em valores médios e analisados em quatro fases. A primeira resume-se ao estudo
das propriedades das CFRSU e dos agregados. A segunda fase baseia-se na optimizacao das arga-
massas de CFRSU, onde os processos de amassadura e de cura ficaram definidos com ensaios nos
estados fresco e endurecido das argamassas. No passo seguinte, na terceira fase, as argamassas com
CFRSU séo comparadas com as de cimento e CV, usando a razéo liquido / ligante igual a 0,5. Por fim,
na quarta fase, os resultados apresentados, obtidos através de ensaios mais aprofundados as arga-
massas de CFRSU, produzidas com o racio liquido / ligante igual a 0,65, sdo analisados e avalia-se o
seu desempenho.

4.2 Primeira fase - Propriedades dos materiais

Antes de comecar a producdo das argamassas, € necessario conhecer as propriedades dos mate-
riais utilizados, pois as suas caracteristicas podem influenciar os resultados obtidos nas fases seguintes
da campanha experimental. Assim, realizou-se andlises granulométricas as CFRSU e aos agregados,
difraccdes de raios-X as CFRSU e determinou-se a massa volumica, a baridade e a absor¢éo de agua
dos agregados.

4.2.1 Variacao da distribuicdo granulométrica das CFRSU

O material original apresentava-se com particulas de variados tamanhos, desde décimas de mili-
metro a centimetros. O primeiro procedimento de moagem, descrito em 3.10.1, serviu para analisar a
variagcao da granulometria das particulas de CFRSU ao longo do tempo e identificar o rendimento da
maquina de desgaste de Los Angeles, ou seja, a possivel obtencéo de particulas com a dimenséo
inferior a 100 um. Os resultados obtidos s&o apresentados na Tabela 4.1 e na Figura C, em Anexos,

apresentam-se as curvas de distribuicdo granulométrica das CFRSU.
Tabela 4.1: Variagéo da distribuicdo granulométrica das CFRSU em func&o do tempo de moagem.

Percentagem acumulada passada (%)

Peneiros (mm)
Ohoras 1lhora 2horas 4 horas

4,00 82,8 96,8 95,5 94,8
2,00 72,8 93,4 91,2 90,9
1,00 20,0 84,2 86,6 85,7
0,500 10,6 62,6 79,7 82,9
0,250 5,7 30,9 52,8 55,1
0,125 2,1 6,9 10,8 12,2
0,063 1,1 14 1,7 1,6

Para cada andlise granulométrica da amostra de 500 gramas retirada aleatoriamente de 5 kg moi-
dos, constatou-se que as particulas de maior granulometria sdo, na generalidade, metais. Tal pode
explicar a ligeira diminuicdo da percentagem de material passado acima do peneiro de 1 mm depois de

uma hora de moagem, devido a maior rigidez que apresentam em relagao aos restantes constituintes.
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O ensaio também demonstrou que a partir das duas horas de moagem néo houve grande variacdo na
distribuicao granulométrica e a percentagem de particulas abaixo de 125 ym é muito reduzida. O baixo
rendimento de moagem da maquina de desgaste de Los Angeles obrigou a procura de outras alterna-
tivas. As maquinas que foram utilizadas a seguir diferem entre si apenas na capacidade, pois uma moi
apenas 1 kg de cada vez, enquanto a outra pode chegar a 20 kg. As particulas de cinza superiores a 1
mm, obtidas da moagem da maquina de desgaste de Los Angeles, ndo foram utilizadas. Na Tabela 4.2

apresenta-se os resultados para uma hora de moagem.
Tabela 4.2: Variacéo da distribuigdo granulométrica das CFRSU entre o moinho pequeno e o grande.

Percentagem acumulada passada (%)

Peneiros (um)

Moinho pequeno Moinho grande
106 83,9 93,1
53 75,4 58,1
45 75,3 52,6
23 54,2 39,3

Estas andlises granulométricas foram feitas manualmente e a himido, com as CFRSU a demonstrar
um comportamento hidrofébico no contacto inicial com a 4gua (Figura 4.1). A obtencdo de um p6 téo
fino permitiu utilizar pequenas amostras neste ensaio, com 27,6 e 76,1 gramas a representar, respec-

tivamente, as cinzas obtidas no moinho pequeno e no grande.

Figura 4.1: Comportamento hidrofébico das CFRSU no inicio da analise granulométrica.

Apesar de as CFRSU ficarem mais finas com a moagem no moinho pequeno, decidiu-se utilizar o
moinho grande na terceira fase da campanha experimental. Esta escolha baseou-se na quantidade de
material que era possivel moer ao mesmo tempo e na percentagem de material passado superior a 50%
no peneiro 45 um. Em Anexos, a Figura A apresenta a CFRSU lavada, antes de moer, e a Figura B o
moinho grande utilizado na moagem.

4.2.2 Difraccao de raios-X das CFRSU

O ensaio de difraccdo de raios-X (DRX) permitiu identificar as fases cristalinas das CFRSU. Além
disso, foi notdrio que todas as amostras apresentavam uma frac¢do amorfa significativa entre as posi-
¢Oes 15° e 35° 20, provavelmente relacionada, na sua maioria, com a frac¢éo de vidro existente nas
CFRSU. Antes da analise, as amostras foram moidas num moinho de agata.

Previamente, foi efectuada a separagdo magnética com um iman de uma pequena amostra aleatéria
de CFRSU (24 gramas), com o intuito de quantificar a fraccdo magnética presente no ligante. O resul-
tado obtido correspondeu a 11,6 e 89,4% para 0s residuos magnéticos e nao magnéticos, respectiva-

mente. De seguida, a analise DRX efectuada permitiu identificar os elementos mais representativos de
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cada fraccdo (Figura 4.2). Para a parte ndo magnética, foram identificados quartzo (SiOz), calcite
(CaCO03) e anortite sodiana intermédia ([Ca,Na][Si,Al]4Os). A amostra magnética apresentou calcite,
provavelmente em forma de p6 a cobrir os residuos magnéticos, magnetite (Fez0a4), camacite (Fe, Ni),
uma liga de ferro e niquel, e plustite (FeO). Na Figura 4.2, também é perceptivel uma inclinagao da

linha de fundo do difractograma, devido ao efeito de fluorescéncia provocada por elementos férreos.
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Figura 4.2: DRX das fracg6es magnética e ndo magnética.

Do mesmo modo, foram realizadas analises DRX as CFRSU antes de moer (CFRSU originais com
dimenséo das particulas inferior a 1 mm) e moidas nos moinhos pequeno e grande. As CFRSU originais
apresentam os elementos quartzo, calcite, magnetite, rulite (TiOz), hidroxiapatite (Cas[POa4]3[OH]) e
6xido de célcio (CaO). Depois de moer no moinho pequeno, o ensaio obteve, para as CFRSU, silica,
calcite, magnetite, anortite, camacite e ocre queimado (Fez03). Por fim, a parte cristalina das CFRSU
do moinho grande é constituida por quartzo, calcite, rulite, hematite (Fe203) e zinco branco (ZnO).
Comparando os resultados na Figura 4.3, verifica-se a perda de cristalinidade do material original para
0 obtido das moagens. Além disso, confrontando os gréficos obtidos das CFRSU moidas, constata-se
que o material foi mais afectado pelo moinho grande, com destaque para o quartzo, o que pode justificar
os resultados obtidos em 4.2.1, com a percentagem de material passado no peneiro 106 ym a ser
superior (Tabela 4.2). Como consequéncia, a presenca de calcite no material mais fino é mais signifi-
cativa. Também se encontram, em cada analise, constituintes diferentes, devido a variabilidade de ele-
mentos presentes nas CFRSU.

Estes resultados v@o ao encontro dos do ensaio de espectrometria de fluorescéncia de raios-X
(EFRX), utilizado para identificar a composicao quimica elementar e 6xidos das CFRSU e das frac¢fes
magnéticas (M) e nao magnéticas (NM) (Tabelas C e D, em Anexos).

4.2.3 Analise granulométrica dos agregados

Nas analises granulométricas da areia fina e da areia grossa, cada amostra tinha a massa de 2 kg e

foram realizadas como referido em 3.9.3. Os resultados de cada uma estédo apresentados na Tabela 4.3.
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De forma a conseguir uma granulometria continua, a dimenséao superior das particulas de areia utilizada
nas argamassas foi de 1 e 4 mm para a areia fina e grossa, respectivamente. A Figura C, em Anexos,
apresenta a variagao granulométrica dos agregados finos.
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Figura 4.3: DRX das CFRSU originais e das obtidas nos moinhos pequeno e grande.

Tabela 4.3: Distribuicdes granulométricas parciais das areias fina e grossa.

% Passado

Peneiros (mm) — -
Areia fina Areia grossa

8,00 100,0 99,9
4,00 100,0 96,6
2,00 99,9 84,5
1,00 98,9 42,6
0,500 67,4 10,2
0,250 9,5 3,3
0,125 0,7 0,8
0,063 0,3 0,3

4.2.4 Massa volumica e massa volumica aparente dos agregados

Como mencionado em 3.9.2, foram determinados trés tipos de massa volimica para os agregados finos:

a massa volumica do material impermeavel das particulas (p,), @ massa volimica das particulas secas em
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estufa (p,4) € a massa volumica das particulas saturadas com superficie seca (p,s;). Para os mesmos agre-
gados, foi calculada a baridade, como explicado em 3.9.2, e usou-se granulometrias inferiores a 1 mm para

a areia fina e 4 mm para a areia grossa. Os resultados dos ensaios séo apresentados nas Tabelas 4.4 e 4.5.
Tabela 4.4: Massas volumicas dos agregados finos.

Massa volumica (kg/m3) Areiafina Areia grossa

Pa 2652 2636
Prd 2624 2601
Pssd 2634 2614

Tabela 4.5: Baridades dos agregados finos.

Baridade (kg/m®) Areiafina Areiagrossa
Po 1544 1556

4.2.5 Absorcéo de agua dos agregados

Os resultados obtidos no ensaio do picnémetro (subcapitulo 3.9.3) referem-se a absor¢do de agua
dos agregados finos imersos na agua, durante 24 horas. Como no ensaio para a obtencdo das massas
volumicas, a areia fina usada tinha granulometria inferior a 1 mm e a grossa inferior a 4 mm. Os resultados
finais foram WA24 (%) = 0,40 para a areia fina e WA24 (%) = 0,51 para a grossa.

Devido ao facto de a WA24 de ambos os agregados apresentar um valor tdo baixo, este foi despre-

zado nas amassaduras, como a norma NP EN 1097-6 (2003) refere que pode acontecer.

4.3 Segunda fase - Amassaduras experimentais (AES)
4.3.1 AEs com CFRSU

Nesta segunda fase da campanha experimental, a primeira de producéo de argamassas, definiu-se a
concentracdo molal de 14 mol/kg de NaOH para a primeira amassadura experimental (AE) e para as
restantes 10 mol/kg, o ensaio da trabalhabilidade, efectuado antes de ser colocada no molde, e os ensaios
de flexdo e de compressao ao 7° dia. O procedimento de cada AE procurou corrigir problemas da ante-
cessora até chegar a solu¢do adoptada para a terceira e quarta fases da campanha experimental (proce-
dimento definido em 3.6.2). Por isso, estes estdo explicados nesta fase, que se encontra dividida em
quatro partes: determinacdo do método de amassadura, desenvolvimento da resisténcia mecéanica, me-
Ihoria da trabalhabilidade e silicato de sodio no AA.
4.3.1.1 Determinac&o do método de amassadura

Os primeiros passos na producéo de argamassas serviram para definir a cura dos provetes produzidos
e o tempo de amassadura, utilizando CFRSU moida na maquina de desgaste de Los Angeles. As arga-
massas foram produzidas com o volume de activador alcalino igual ao volume de agua para as de ci-
mento, fazendo com que a razao liquido / ligante fosse igual a 0,65, e a cura dos provetes passou por
varios estagios, dividindo-se entre a temperatura ambiente do laboratério, cura térmica, que permite o
ganho de resisténcia inicial mais rapido (Wongsa et al., 2017), e as cAmaras humida (20 °C e 95 + 5% de
HR) e seca (20 °C e 55 + 5% de HR). Na Tabela 4.6, apresenta-se os tipos de adjuvante e as percenta-
gens massicas utilizadas em cada AE da primeira parte da investigacéo, assim como a granulometria das
particulas de CFRSU e o tempo de amassadura. No inicio da amassadura, foi introduzido 2/3 do AA para
reagir com o aluminio presente nas CFRSU e o restante 1/3 apés cinco minutos, juntamente com o adju-

vante, para ajudar na dispersédo das particulas. Os resultados obtidos sdo mostrados na Tabela 4.7.
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Na primeira amassadura experimental (AE1), escolheu-se para o0 AA uma concentracédo de soluto
elevada perante o observado na literatura, com o objectivo de identificar as limitacdes do seu uso (Ta-
bela 4.8). O tempo de amassadura é semelhante ao referido em 3.6.2 até ao 10° passo, com as dife-
rencas referidas em relagcao ao AA. Apos a producao da argamassa, esta foi colocada num molde com
uma pelicula adesiva por cima, durante 48 horas. De seguida, os provetes foram desmoldados e intro-
duzidos no forno a 70 °C, durante 24 horas. No dia seguinte, os trés provetes foram colocados na

camara humida até ao dia dos ensaios mecanicos.

Tabela 4.6: Adjuvantes, CFRSU e procedimento das amassaduras na determinagédo do método de amassadura.

Adjuvantes CFRSU Procedimento de amassadura
AE Tipo (%) Granulometria ~ Amassadura Repouso
AE1 Sikaplast 898 2 <125 pum 10 min 0 min
AE2 Sikament 400 Plus 2 <500 ym 10 min 0 min
AE3 Sikament 400 Plus 2 <500 um 15 min 0 min
AE4 Sikament 400 Plus 2 <500 ym 15 min 15 min
AES5 Sikament 400 Plus, - 2 <500 ym 15 min 30 min
Hexametafosfato de Sodio 1
AEG Sikament 400 Plus 3 <125 pum 15 min 30 min

Tabela 4.7: Resultados da determinacédo do método de amassadura.

Flexdo (MPa) Compresséo (MPa)
Espalhamento {mm) Temp. amb. / Cura himida Temp. amb. / Cura himida
cura seca Cura seca

Média DP Média DP Média DP Média DP Média DP

AE1 109,5 0,9 - - 0,29 0,04 - - 1,19 0,06
AE2 169,6 0,4 0,35 0,00 - - 0,31 0,05 0,11 -
AE3 173,1 1,6 0,31 0,03 0,19 - 0,78 0,00 0,59 -
AE4 171,6 1,3 1,51 0,00 0,36 - 1,63 0,05 1,05 -
AES5 166,2 1,6 1,19 0,04 - - 1,51 0,03 - -
AE6 153,9 2,0 1,97 0,04 - - 6,39 0,04 - -

Tabela 4.8: Propriedades do AA utilizado na primeira amassadura experimental.

Percentagem méssica no liquido (%)
H,O NaOH SiO;

14,0 56 18,1 64,1 35,9 0,0

Concentracao NaOH (mol/kg) Mnaor/Muzo (%6) Mnazo/Miigante (%6)

O baixo espalhamento deveu-se a hidrofobicidade, textura rugosa irregular e angular das particulas
da cinza e a grande superficie especifica, que provocam uma aglomeracao do material quando entra em
contacto com o activador alcalino, dificultando a mistura (Figura 4.4). Além disso, devido ao pH elevado
do liquido, o superplastificante Sikaplast 898, constituido por policarboxilatos modificados, pode ter per-
dido a sua eficacia. Palacios e Puertas (2005) estudaram o efeito dos adjuvantes policarboxilatos, com
pH &cido, em ambiente alcalino, utilizando EGAF activada alcalinamente com NaOH ou NazSiOs, e ob-
servaram que a estrutura quimica se modificou, com a cadeia principal, constituida pelos grupos carboxi-
latos, a ser adsorvida na superficie das particulas da EGAF. Em consequéncia, a utilizacdo destes adju-
vantes ndo teve influéncia na fluidez das pastas com EGAF activada alcalinamente. Nesta amassadura
experimental, 0 AA também se mostrou muito viscoso para a concentragao de NaOH utilizada. O tempo
de amassadura de 10 minutos nao foi o suficiente para libertar todo o gas produzido, provocando o au-
mento de volume nos provetes e, com isto, um incremento da porosidade durante o tempo de presa.

Segundo Dhir et al. (2018) e Nithiya et al. (2018), o gas formado é o hidrogénio, que resulta da reac¢éo
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do AA com as particulas de aluminio que se encontram nas CFRSU. A cura himida também foi prejudicial,

como Huang et al. (2018) descreveram, porque, devido a porosidade elevada dos provetes, a humidade

na cdmara pode ter provocado uma lixiviagdo de constituintes, desintegrando os provetes.
i 4

Figura 4.4: Argamassa seca com aglomeracgdo do material (a) e ensaio do espalhamento (b) da AE1.

Para a amassadura experimental seguinte (AE2), procedeu-se a algumas altera¢Bes. Primeiro, a
concentracao de hidréxido de sodio diminuiu para 10 moles tornando o activador alcalino menos vis-
co0so. Depois, alterou-se o adjuvante para um plastificante com base em lignosulfonatos que, segundo
a investigacdo de Bakharev et al. (2000), permitiu um aumento da trabalhabilidade e com efeito prolon-
gado, usando o ligante EGAF e varios activadores alcalinos, como Na:SiOs e NaOH. Este adjuvante
também apresenta um pH mais elevado do que o utilizado na AE2. A dimenséo das particulas do ligante
também variou, aumentando para 0,5 mm, com o intuito de optimizar o tempo de peneiracdo da cinza,
pois 0 processo para a obtencdo de particulas abaixo de 0,125 mm mostrou-se bastante moroso na
AEL. Por dltimo, a cura, apés desmoldagem, foi efectuada & temperatura ambiente do laboratério para
dois provetes e na cAmara humida para o terceiro, permitindo avaliar as diferencas na resisténcia.

A utilizacéo do plastificante Sikament 400 Plus, que mostrou melhor desempenho na disperséo das
particulas de cinza, e a diminui¢é@o da superficie especifica evitaram grandes aglomera¢des do material,
aumentando o valor médio do espalhamento. No entanto, as reac¢cfes das CFRSU com o AA geraram
gas, provocando um aumento de volume e da porosidade dos provetes, e a resisténcia diminuiu, com
os provetes a desfazerem-se facilmente quando desmoldados. O provete colocado na cAmara himida
apresentava, ao sétimo dia, muita pouca coeséo.

Nas amassaduras experimentais 3 e 4, procurou-se solu¢cdes para libertar o gas formado pelas re-
accdes. No primeiro caso, aumentou-se em 5 minutos o processo de producéo das argamassas mas,
como este método néo foi suficiente, na AE4 introduziu-se um tempo de repouso de 15 minutos para a
argamassa, depois da sua producdo. Como se pode constatar na Tabela 4.7, existiu um ganho de
resisténcia com o acréscimo de géas libertado. No entanto, o problema néo ficou resolvido, pois 0s
provetes aumentaram de volume.

Para a AE5, o tempo de repouso da argamassa foi aumentado para 30 minutos e introduziu-se, junta-
mente com o plastificante, hexametafosfato de sddio, na quantidade de 1% do ligante, com o propésito
de dispersar as particulas durante a amassadura, para que estas reagissem mais rapidamente em con-
tacto com o AA, aumentando a velocidade da libertacéo do gas. Para terminar, a cura térmica dos prove-
tes foi feita com a colocacao do molde dentro do forno, a 70 °C, durante 24 horas, apos este ter sido
preenchido com argamassa. Depois da desmoldagem, todos os provetes ficaram expostos a temperatura
ambiente do laboratério, pondo de parte a cura himida.

No entanto, apesar do ganho de resisténcia, as modificacdes ndo surgiram os efeitos desejados,

devido a dificuldade da introducdo do hexametafosfato de sédio na amassadura, juntamente com 1/3
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do activador alcalino e com o plastificante, que apresentavam uma viscosidade consideravel, como
Provis e van Deventer (2014) mencionaram em relacao a utilizacdo de NaOH no activador alcalino. Em
relacdo ao aumento de volume dos provetes, este voltou a verificar-se.

Por Gltimo, na AE6 usou-se uma granulometria menor das CFRSU para aproximar-se do tamanho
das particulas de cimento. Com o aumento da superficie especifica da cinza, aumentou-se a quanti-
dade de plastificante para 3%, no sentido de evitar a formacédo de grumos durante a amassadura. A
cura também foi alterada, com o molde a permanecer no laboratério, a temperatura ambiente e com
uma pelicula aderente por cima, durante as primeiras 24 horas e, depois, colocado dentro do forno a
70 C° mais 24 horas. Por fim, os provetes foram desmoldados e transportados para a camara seca,
com condi¢Bes atmosféricas mais controlaveis, permanecendo ai até ao dia dos ensaios mecanicos. A
reducao do valor do espalhamento, em relagédo a AE 4, era previsivel, devido ao uso de particulas de
cinza bastante mais pequenas e do aumento do tempo de repouso da argamassa, tornando-a mais
seca. No entanto, foi possivel constatar que a porosidade diminuiu. Consequentemente, a resisténcia
mecéanica aumentou, com a resisténcia a compressao a sofrer um forte acréscimo em relagéo as expe-
riéncias anteriores (Tabela 4.7). Contudo, voltou a registar-se um aumento de volume dos provetes,
mas inferior ao constatado nas amassaduras experimentais antecessoras.
4.3.1.2 Desenvolvimento daresisténcia mecéanica

A segunda parte da produgao de argamassas experimentais teve como objectivo o ganho de resistén-
cia mecénica. Assim, a primeira medida foi reduzir o racio liquido / ligante para 0,5. No entanto, para
compensar a perda de volume do AA, a percentagem de adjuvante foi aumentada para 5%, sendo 2%
introduzido com o AA no inicio da amassadura e 3% no final do tempo de repouso da argamassa, agora
45 minutos, para que esta se tornasse mais fluida antes da introdugcdo no molde. A producéo da arga-
massa, a partir deste ponto, foi efectuada segundo o descrito em 3.6.2. A Tabela 4.9 apresenta informa-
¢Oes sobre os adjuvantes e as CFRSU utilizados em cada AE nesta parte da campanha e a Tabela 4.10

os resultados obtidos.

Tabela 4.9: Adjuvantes e CFRSU das amassaduras no desenvolvimento da resisténcia mecénica.

AE Adjuvantes CFRSU

Tipo (%) Granulometria Maquina de moagem
AE7 Sikament414PT 5 <125 um Los Angeles
AE8 Sikament 400 Plus 5 <125 um Los Angeles
AE9 Sikament414PT 5 <125 um Moinho Pequeno

Tabela 4.10: Resultados do desenvolvimento da resisténcia mecanica.

AE Espalhamento (mm) Flex@o (MPa) Compresséo (MPa)

Média DP Média DP Média DP
AE7 112,4 0,1 1,98 0,08 7,01 0,12
AE8 102,0 0,2 2,44 0,11 10,54 0,38
AE9 105,4 0,5 2,59 0,02 9,50 0,48

Como se pode constatar pela Tabela 4.9, a diferenca entre AE7 e AE8 foi o adjuvante utilizado. A
introducdo do plastificante Sikament 414 PT nesta fase deve-se ao facto de o Sikament 400 Plus ter
sido descontinuado pela empresa, mas ambos tém a mesma base quimica.

Deste modo, consultando a Tabela 4.10, denota-se uma melhor trabalhabilidade da AE7, apesar de

muito baixa, em relagéo a AE8 devido, possivelmente, aos 3% de Sikament 400 Plus ja ndo produzirem
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efeito depois do descanso de 45 minutos da argamassa, por este ser mais viscoso do que o Sikament
414 PT, tornando a mistura mais dificil. No entanto, observando a Figura 4.5, nota-se que a argamassa
da AE8 é menos porosa, ou seja, mais densa, presumivelmente pela melhor dispersdo das particulas

das CFRSU durante a amassadura, justificando o ganho de resisténcia, ultrapassando 10 MPa.

Figura 4.5: Interior dos provetes das AE7 (a), AE8 (b) e AE9 (c).

Segundo Gomes et al. (2013), cerca de 50% das particulas de cimento tém uma dimenséo inferior
a 25 ym, com as particulas de menor dimenséao a contribuirem maioritariamente para a superficie es-
pecifica. Por esse motivo, para a AE9, utilizou-se uma maquina de moagem mais eficaz, identificada
em 3.10.2, para moer as CFRSU. Em 4.2.1, constata-se que mais de 50% das particulas de CFRSU
passaram no peneiro 23 pum, aproximando este ligante das dimensdes do cimento e aumentando a sua
reactividade, enquanto as CFRSU moidas com a méquina de Los Angeles apresentam apenas 10,7%
das particulas abaixo do peneiro 63 um, em relagéo ao total passado no peneiro 125 um (Tabela 4.1).

Comparando os resultados da AE9 com os da AE7, expostos na Tabela 4.10, a trabalhabilidade da
argamassa produzida diminuiu, devido, possivelmente, & diminuicdo da quantidade de 4gua no AA e
ao aumento da superficie especifica das particulas de CFRSU. Dhir et al. (2018) e Lynn et al. (2017)
referem que as particulas de CFRSU apresentam uma capacidade de absorgdo de dgua elevada e que
esta se intensifica com o0 aumento da superficie especifica. Portanto, com a diminuicéo da percentagem
de agua na mistura, esta tornou-se muito mais seca, potenciando a formagé&o de grumos (Figura 4.6a).
Consequentemente, com uma argamassa mais seca e com um material mais reactivo como ligante, a
resisténcia mecénica melhorou. No entanto, a formacao de gas aumentou, com a moagem a tornar o
Al das CFRSU mais reactivo, produzindo provetes mais porosos. Observando a Figura 4.5, confirma-

se esse facto e nota-se uma coloracéo diferente entre as argamassas.

Figura 4.6: Aglomeracao do material durante a amassadura (a) e ensaio do espalhamento (b) da AE9.

Contudo, a AE9 tem uma resisténcia a compressao inferior a da AE8, apesar do ligeiro ganho a flexao.
Como referido, a maior eficacia do adjuvante Sikament 400 Plus durante a AE8, tornando a estrutura menos
porosa, e a maior producdo de gas na AE9 podem justificar os resultados. A Figura 4.7 demonstra um
aumento de volume no molde da AE9, em virtude da formacgao do gas hidrogénio, e um provete da AE9

maior e mais escuro, devido as reac¢des do AA com uma cinza mais reactiva, relativamente ao provete da
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AES8. Por conseguinte, como ndo é possivel evitar a formacao de gas, mesmo passado uma hora desde o

inicio das reaccdes, a expansao das argamassas no molde foi aceite e analisada nas fases seguintes.

Figura 4.7: a) Molde com argamassa da AE9; b) provete da AE9 a esquerda e da AE8 a direita.

4.3.1.3 Melhoria da trabalhabilidade

Com o ganho de resisténcia mecénica quando a relacdo AA/CFRSU diminui para 0,50, perdeu-se
trabalhabilidade da argamassa, tornando-a bastante seca e causando dificuldades no ensaio do espa-
Ihamento no estado fresco, na colocacdo do molde e na compactagdo. Sendo assim, nesta terceira
parte, procurou-se melhorar os resultados do ensaio do espalhamento, tendo como objectivo o intervalo
200 £ 20 mm, mas nao ultrapassando AA/CFRSU igual a 0,65, considerando um valor superior a este
bastante elevado. Com o acrescento da quantidade de AA na mistura, que foi misturada durante um
minuto, diminuiu-se a quantidade de adjuvante na amassadura (adicdo de 3% apdés os 45 minutos de
repouso da argamassa foram excluidos) e aceitou-se a perda de resisténcia que resultou dessa accéo.
Na Tabela 4.11, encontra-se informag&o sobre os adjuvantes e as CFRSU usados em cada AE desta
parte. A Tabela 4.12 demonstra a evolu¢do no tempo da trabalhabilidade da argamassa com a juncéo

do AA e aresisténcia mecanica aos 7 dias de idade é apresentada na Tabela 4.13.

Tabela 4.11: Adjuvantes e CFRSU das amassaduras para a melhoria da trabalhabilidade.

AE Adjuvantes CFRSU
Tipo (%) Granulometria Maquina de moagem
AE10 Sikament414PT 2 <125 um Moinho pequeno
AE11 SikamentP-190 2 <125 um Los Angeles
AE12 SikamentP-190 3 <125 um Moinho grande

Tabela 4.12: Variagdo do valor do espalhamento ao longo do tempo com a adigdo de AA.

AE10
Tempo (min) 4 5 6 7 15 16 60
AA/CFRSU 050 060 065 065 065 065 0,65
Espalhamento (mm) - 164,6 177,3 - 172,0 - 170,3
AE11
Tempo (min) 4 5 6 7 15 16 60
AA/CFRSU 050 055 060 065 065 065 0,65
Espalhamento (mm) 136,4 144,8 160,8 178,4 171,9 - 170,4
AE12
Tempo (min) 4 5 6 7 15 16 60
AA/CFRSU 050 050 050 050 050 065 0,65
Espalhamento (mm) - - - - 117,8 163,7 154,6

Tabela 4.13: Resultados da melhoria da trabalhabilidade.
Espalhamento (mm) Flexdo (MPa) Compresséo (MPa)

Média DP Média DP Média DP
AE10 170,3 11 1,62 0,11 4,07 0,15
AE11 170,4 0,2 2,47 0,19 4,62 0,07
AE12 154,6 0,3 1,11 0,20 2,63 0,06
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A AE10 serviu como ligacdo entre a segunda e a terceira partes desta fase, ja que se utilizou as
CFRSU e o adjuvante da AE9. Observando a Tabela 4.12, aos 4 minutos de amassadura ndo ha registo
do valor do espalhamento uma vez que a argamassa se apresentava bastante seca, tendo sido adicio-
nado AA/CFRSU igual a 0,1. Aos 5 minutos de amassadura, constatou-se que a trabalhabilidade ndo se
encontrava dentro do intervalo definido e, por essa razado, adicionou-se mais 5% de AA em relacédo as
CFRSU. Com 6 minutos de amassadura, atingiu-se o valor maximo fixado para AA/CFRSU sem alcancgar
0 objectivo para o ensaio do espalhamento. Por conseguinte, a perda de trabalhabilidade foi controlada
até a argamassa ser colocada no molde (Figura 4.8a).

Como referido na segunda parte, o Sikament 400 Plus aparentou dispersar as particulas das CFRSU
no AA melhor do que o Sikament 414 PT. Possivelmente, isto deve-se ao facto de o primeiro ser mais
adequado num ambiente alcalino, por ter um pH igual a 10,5 + 1,0, enquanto o segundo tem um pH de
3,5+ 1,0 e, provavelmente, mais susceptivel a degradar-se perante uma solucdo bésica. Com a introdu-
¢ao do Sikament P-190, procurou-se melhorar a mistura dos constituintes durante a amassadura, pois
apresenta um pH de 10,0 £ 1,0.

Além da alteragdo do adjuvante, as CFRSU usadas na AE11 voltaram a ser moidas na maquina de
Los Angeles, devido a capacidade de apenas 1 kg do moinho pequeno, que aumentava bastante o tempo
de moagem de toda a cinza, atrasando as fases seguintes.

A analisando os resultados da AE11 na Tabela 4.12, a mistura exibe um valor médio valido para o
espalhamento aos 4 minutos de amassadura, por a argamassa se ter apresentado mais fluida do que a
anterior (Figura 4.8b). Eventualmente, este resultado deve-se a utilizacéo das particulas moidas na mé-
guina de Los Angeles, que apresentam uma dimensdo média superior as particulas resultantes da moa-
gem no moinho pequeno e, consequentemente, uma menor superficie especifica, e pela ac¢do do adju-
vante. Consultando a Tabela 4.13, conseguiu-se um ganho nas resisténcias a flexdo e a compressao,

enguanto a trabalhabilidade, ao fim do tempo de repouso, se manteve.

Figura 4.8: Ensaio do espalhamento da AE10 (a) e mistura da AE11 (b).
Com o prop0sito de obter dimens@es das particulas semelhantes as de cimento para as CFRSU, na

Ultima amassadura da terceira parte, utilizou-se o0 moinho de bolas grande para moer a cinza. Como men-
cionado em 4.2.1, esta maquina permitiu a moagem de uma grande quantidade de cinza e a obtencao de
mais de 50% de particulas abaixo do peneiro 45 pm. As CFRSU obtidas desta moagem foram usadas nas
fases seguintes.

Por fim, na AE12, utilizando as novas CFRSU, testou-se o0 aumento da percentagem de adjuvante para
3% e a adicdo do AA s6 no final da amassadura, efectuada segundo 3.6.2. O acréscimo de plastificante

deve-se ao racio AA/CFRSU igual a 0,5 no inicio da amassadura e ao propoésito de contrariar o efeito de
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aglomeracao com o aumento da superficie especifica. No entanto, pela Tabela 4.13, conclui-se que a tra-
balhabilidade e a resisténcia mecanica pioraram, possivelmente em consequéncia da introducao do AA mais
tarde numa argamassa mais seca, provocando reacgfes a posteriori e gerando mais gas durante a presa
do que nas amassaduras anteriores. Analisando a Figura 4.9a, debaixo da face livre do provete, isto €, a
gue ndo esta em contacto com o molde, o gas ficou aprisionado enquanto a superficie ganhava resisténcia
e, na Figura 4.9b, parecem existir espagos onde varias bolhas de gés ficaram retidas, tanto no interior do
provete como nas faces em contacto com o molde. O aparecimento de sais também é notério na Figura
4.9b e pode ser devido aos constituintes do AA adicionado mais tarde, que néo reagiram com as CFRSU,
por a argamassa se encontrar seca, dificultando a mistura.

Nesta parte, verificando os resultados obtidos, concluiu-se que, quanto mais tarde é adicionado o AA,
mais prejudicial sera. Por esse motivo, na produgdo de argamassas com CFRSU, a introdugéo da totalidade

do AA seria feita no inicio da amassadura.

Figura 4.9: Espacos de aprisionamento de gas abaixo da face livre do provete (a) e no interior (b) da AE12.
4.3.1.4 Silicato de sédio no AA

A Ultima parte das amassaduras experimentais com CFRSU teve o intuito de testar a adicao de silica
pura no AA, com a relacdo AA/CFRSU igual a 0,65. Segundo Huang et al. (2019), a quantidade de silicio
reactivo nas CFRSU é tipicamente baixa, afectando a formacgé&o dos produtos polimerizados mas, com o
acréscimo de silicato de sodio liquido, o teor de silicio aumentou e ocorreram os melhores resultados em
termos de resisténcia. De igual modo, a jungdo de silica pura no AA serviu para formar silicato de sddio
(NazSiO3) liquido para reagir com os constituintes das CFRSU, formando o gel N-A-S-H.

Na producgéo da argamassa, foi adicionado 2% do adjuvante Sikament P-190, em relacao a massa de
CFRSU, com uma granulometria inferior a 125 ym e moida no moinho grande. O procedimento da AE13
foi realizado como estabelecido em 3.6.2, mas revelou-se inadequado. A incorporacdo da silica no AA
acelerou drasticamente a presa da argamassa, com esta a ficar bastante seca ao fim dos 15 minutos de
amassadura, ndo sendo possivel executar o ensaio do espalhamento. Como tal, a argamassa nao teve
0s supostos 45 minutos de repouso para libertar gas, sendo dificilmente introduzida no molde. Nos testes
efectuados por Palacios et al. (2008) a pastas com EGAF como ligante e AA com NaOH ou NazSiOs, 0s
autores concluiram que os valores de tensao de cisalhamento para o segundo AA eram muito superiores,
possivelmente devido a formacgéo descontrolada do gel C-S-H nas fases iniciais das reaccdes, através da
ligacdo entre os ibes Ca?* da EGAF e dos ides SiOs? do AA. Na mesma investigacdo, constatou-se que
essa tensdo aumenta rapidamente e atinge o pico aos 3 minutos de mistura, decaindo depois, gradual-
mente, para valores bastante mais baixos, por efeito da quebra de ligac6es formadas inicialmente. Por

isso, 0 procedimento de amassadura usando AA com silica foi alterado.
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Apesar de a resisténcia mecanica nao ser o foco da AE13, conseguiu-se um acréscimo das resistén-
cias a flexdo e a compresséo, relativamente a AE12 (Tabela 4.13), para 1,16 MPa e 3,54 MPa respecti-
vamente. Comparando estes valores também com a AE3 (Tabela 4.7), em que a argamassa foi colocada
no molde igualmente apos 15 minutos de amassadura, comprova a evolucéo da segunda fase da cam-
panha experimental.

No entanto, como evidenciado em 2.3.3 e relatado por Provis e van Deventer (2014), o0 aumento da
quantidade de silica, com a utilizacéo do silicato de sédio na amassadura, provocou a aderéncia da pasta
ao molde durante a presa. Além disso, aos 7 dias de idade, os provetes apresentavam eflorescéncias nas
faces laterais (Figura 4.10a) que, segundo Provis e van Deventer (2014), podem ser devidas ao uso de
uma solugdo muito concentrada de hidroxido de sddio, juntamente com a porosidade da argamassa (Fi-
gura 4.10b), permitindo a reac¢do do CO2 atmosférico com o excesso de alcalis. A andlise por difrac¢éo
de raios-X (DRX) efectuada as eflorescéncias, apresentada na Figura 4.11, evidenciou que as principais
fases cristalinas existentes da amostra incluiam, na sua maioria, carbonatos de sdédio hidratados (trona -
NazH(C0z3)2:2H20). Também foi identificada termonatrite (Na2COs-H20), outro carbonato de sddio, halite
(NaCl), com os ides cloro presentes nas CFRSU a estabelecerem ligagdes com o ido sédio do AA, e
guartzo (SiOz), que provém do material da argamassa que se destacou devido aos sais, podendo afectar
aresisténcia. Ainda € possivel identificar uma parte amorfa entre as posi¢fes 25 e 40, com a possibilidade
de existirem sais que ndo cristalizaram, e distingue-se no grafico o fenémeno de fluorescéncia, provocado

pela presenca de ferro das CFRSU, através da inclinacdo que apresenta.
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Figura 4.10: Eflorescéncias (a) e interior (b) do provete da AE13.
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Figura 4.11: Andlise DRX dos sais obtidos nos provetes da AE13.
4.3.2 AEs com CV
As argamassas produzidas com as cinzas volantes na terceira fase sdo, a semelhanga das de cimento,
para comparar com as de CFRSU. Neste caso, sdo consideradas argamassas activadas alcalinamente de

referéncia. Portanto, as AEs de CV serviram, em conjunto com as CFRSU, para optimizar as capacidades
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destes ligantes. A cura dos provetes foi realizada nos mesmos locais do que os provetes das AEs com
CFRSU, os ensaios efectuados também foram os mesmos, a concentracdo molal de NaOH preparada foi
10 mol/kg e a produgéo das argamassas seguiu o procedimento definido em 3.6.1, isto €, 0 mesmo usado

para as argamassas de cimento. Os resultados destas amassaduras séo apresentados na Tabela 4.14.
Tabela 4.14: Resultados das AEs com CV.

Espalhamento

(mm) Flex&o (MPa) Compresséo (MPa)
AA/ H,O/ - -
AE cv Y . Temperatura ambiente / Cura hamida Temperatura ambiente / Cura hamida
Média DP cura seca curaseca

Média DP Média DP Média DP Média DP
A1E 0,65 0,46 241,8 0,7 2,59 0,45 2,20 0 9,18 0,13 7,40 0
AZE 0,65 0,46 250,9 0,3 3,56 0,57 2,96 0 11,52 0,24 11,12 0
A5 050 036 1879 08 4,30 0,06 ; - 20,81 0,14 - -

As AEs 1 e 2 foram realizadas entre as AEs 5 e 6 com CFRSU, pelo que as quantidades utilizadas
s80 as mesmas, com substitui¢éo do cimento por cinza volante, em massa, e da agua por AA, em volume.
ApOGs a producdo da AEL e colocacdo da argamassa no molde, este foi coberto por uma pelicula de
plastico e introduzido no forno durante 24 horas a 70 °C. No dia seguinte, os provetes foram desmoldados,
ficando dois a temperatura ambiente do laboratério e um dentro da camara hamida.

O espalhamento elevado (Tabela 4.14) resultou das quantidades utilizadas para a producéo das ar-
gamassas, pois a relacdo H20/CV foi proxima de 0,5, e da dimenséo e da morfologia das particulas da
CV, que sdo muito pequenas e esféricas, dispersando a argamassa com maior eficacia, ndo sendo ne-
cessério um adjuvante (Wongsa et al., 2017). Como observado para as argamassas de CFRSU, a cura
hdmida diminuiu a resisténcia mecénica aos 7 dias de idade.

Na AE2, a diferenca esteve no processo de cura. Depois de o molde estar cheio com a argamassa e
com a pelicula de plastico por cima, este permaneceu durante 24 horas no laboratério e sé no segundo
dia foi para o forno a 70 °C, onde ficou por mais 24 horas. Apés a desmoldagem, dois provetes ficaram a
temperatura ambiente do laboratério e um dentro da camara hiimida, até ao sétimo dia apés a amassa-
dura. Como expectavel, o espalhamento ndo sofreu melhorias, pois o processo de producao e as quanti-
dades utilizadas foram as mesmas da AE1. Mas a resisténcia mecanica mostrou melhorias, com o provete
com cura humida a apresentar maior evolucéo (Tabela 4.14). As primeiras 24 horas de cura, com o molde
a temperatura ambiente do laboratdrio, permitiram aos constituintes da argamassa uma reac¢ao mais
lenta e, possivelmente, um melhor rearranjo da estrutura, antes da introducéo no forno, onde, com a
temperatura mais elevada, as reacc¢des e o ganho de resisténcia aceleraram.

Nas amassaduras anteriores, obteve-se um espalhamento elevado. Para a AE3, procurou-se en-
quadrar esse valor no intervalo 200 £ 20 mm e aumentar a resisténcia. Assim, alterou-se a quantidade
do AA, substituindo em massa e ndo em volume, a quantidade de agua utilizada nas argamassas de
cimento e a cura dos provetes foi realizada na cAmara seca. Falta mencionar que este procedimento
foi executado antes da AE7 com CFRSU.

Observando a Tabela 4.14, conseguiu-se uma diminuicdo do espalhamento para o intervalo definido
e um grande ganho de resisténcia a compressao. Com a redugao do AA/CV, H20/CV também diminuiu,

tornando a argamassa menos fluida. Assim, durante a compactacéo, para libertar o ar contido no interior
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e reajustar a argamassa no molde, a exsudacéo da agua foi muito menor, podendo ter ajudado no au-
mento de resisténcia. A cura dos provetes feita num ambiente mais controlado também contribuiu para a

melhoria dos resultados.
4.4 Terceirafase - Argamassas com relacéo liquido / ligante = 0,5

Apbs os varios testes efectuados com as CFRSU, a terceira fase da campanha experimental pre-
tendeu confrontar este novo ligante com o cimento (CIM), utilizado na producéo da argamassa tradici-
onal e de referéncia, e com a CV, ligante mais comum em argamassas activadas alcalinamente. Por-
tanto, para as trés argamassas produzidas, manteve-se as mesmas quantidades massicas dos consti-
tuintes, variando apenas o ligante e o liquido, a utilizagdo do adjuvante (2%) nas argamassas com
CFRSU e o procedimento de amassadura, que para o cimento e CV esta definido em 3.6.1 e para as
CFRSU em 3.6.2. As propriedades foram comparadas tanto no estado fresco, com os ensaios do es-
palhamento e da massa volumica, como no estado endurecido, aos 7 e 28 dias, com a massa volumica

aparente, o modulo de elasticidade dinamico, ultra-sons, resisténcia a flexao e a compressao.
4.4.1 Propriedades das argamassas no estado fresco

4.4.1.1 Consisténcia por espalhamento

Este ensaio, realizado de acordo com a norma europeia EN 1015-3 (1999) e especificado no sub-
capitulo 3.11.1, serviu para comparar a trabalhabilidade de cada argamassa produzida. Inicialmente,
estava definida uma consisténcia de 200 + 20 mm para todas as argamassas, mas, depois dos resul-
tados alcangcados na segunda fase para as CFRSU, optou-se pela analise de argamassas com a

mesma relacao liquido / ligante. Os resultados séo apresentados Tabela 4.15.
Tabela 4.15: Relag&o agua / ligante, percentagem de adjuvante utilizado e resultados do espalhamento.

Ligante Liquido/ligante H,O/ligante Adjuvante (%) Espalhamento (mm) DP (mm)

CIM 0,50 0,50 0,0 222,8 1,9
Ccv 0,50 0,36 0,0 186,5 15
CFRSU 0,50 0,36 2,0 107,2 103,6 05 04

Para as argamassas com CV, a Tabela 4.15 mostra um valor médio para a consisténcia de 186,5 mm,
ou seja, dentro do intervalo 200 + 20 mm. Na produc¢&o das AEs com CV na segunda fase, constatou-se
que uma relagdo H20/CV préxima de 0,5 resultava num espalhamento superior ao do cimento. Logo, com
a reducao de 4gua na amassadura e com a viscosidade do AA, chegou-se a um resultado inferior.

A producgé&o das argamassas com CFRSU é feita em duas partes: primeiros 15 minutos de amassadura
e, depois, 45 minutos com a argamassa em repouso. Sendo assim, a Tabela 4.15 apresenta dois resultados
para o ensaio do espalhamento, pois este foi realizado apés as duas partes para controlar a trabalhabilidade
da argamassa. Com as conclusfes das AEs com CFRSU em 4.3.1.2, eram expectaveis valores bastante
baixos no ensaio. Uma vez que, mantendo as mesmas relag@es liquido / ligante e agua / ligante das arga-
massas com CV e adicionando um adjuvante para melhorar a trabalhabilidade, as diferencas entre as par-
ticulas de cada cinza ditaram a disparidade dos resultados. Como referido, enquanto as particulas de CV
tém uma forma esférica que permite uma melhor dispersao no liquido, as de CFRSU sé&o rugosas, porosas

e apresentam uma capacidade de absorcdo de agua elevada (Figura 2.1).
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4.41.2 Massa volumica

O ensaio da massa volumica da argamassa no estado fresco encontra-se descrito em 3.11.2 e foi
realizado segundo a norma europeia EN 1015-6 (1998).

Analisando a Tabela 4.16, onde sdo apresentados os resultados obtidos, constata-se que as arga-
massas de cimento e de CV apresentam valores semelhantes. No entanto, as argamassas de CFRSU,
no fim da amassadura, demonstram um valor mais baixo. Isto deve-se a argamassa se revelar bastante
seca, nao se ajustando da melhor forma dentro do recipiente apés a compactagao, ficando varios es-
pacos vazios no interior. No final do tempo de repouso verificou-se 0 mesmo, justificando o abaixamento

da massa volumica e os maiores valores de desvio-padrao.
Tabela 4.16: Massa volUmica das argamassas no estado fresco.
Ligante MV (kg/m%  DP (kg/m®)
CIM 2246,8 4,1

CcV 2246,9 13
CFRSU 1873,3 18395 10,3 9,7

4.4.2 Propriedades das argamassas no estado endurecido

4.4.2.1 Massavolimica aparente

Na primeira parte do ensaio do mdédulo de elasticidade dindmico é efectuado o registo da massa e
das dimensdes dos provetes, como mencionado em 3.12.1. Assim, foi possivel determinar a massa
volimica aparente para cada provete. Os provetes que resultam das amassaduras séo prismaticos com
as dimensGes 40x40x160 mm?3, podendo existir pequenas variagdes devido a defeitos nos moldes. Ob-
servando a Tabela 4.17, os provetes com CFRSU apresentam uma altura superior aos restantes, uma
vez que, as amassaduras com este ligante tém a particularidade de formar gas através das reacctes
exotérmicas entre o AA e o aluminio reactivo na cinza, como ja mencionado, que se prolongam para
depois do tempo de repouso, jA com a argamassa no molde. Por este motivo e com o molde a ndo ter
nenhuma restricdo na superficie superior, o provete aumenta em altura. Consequentemente, 0s prove-
tes com CFRSU, apesar de apresentarem uma massa proxima dos de CV (Tabela 4.17), tém maior

volume, reduzindo o valor da massa volumica aparente (Tabela 4.18).
Tabela 4.17: Altura e massa dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

Familia 7° dia 28° dia
Altura (mm) DP (mm) Massa(g) DP (g) Média(mm) DP (mm) Massa(g) DP (g)
CIM 40,51 0,03 582,28 0,33 40,66 0,01 587,10 1,49
CVv 40,57 0,11 543,87 0,65 40,66 0,10 532,90 1,67
CFRSU 42,98 0,19 545,00 1,36 42,88 0,08 535,37 10,39

Tabela 4.18: Massa volUumica aparente dos provetes CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

- 70 dia 28° dia
Familia
MVA (kg/m3® DP (mm) MVA (kg/m?3) DP (mm)
CiM 2231,4 3,2 22459 5,7
Ccv 2084,4 8,3 2047,7 11
CFRSU 1978,4 2,4 1961,0 23,0

Confrontando os valores obtidos dos provetes de cimento e de CV, a massa volumica aparente dos
primeiros é superior devido a massa, pois o volume é idéntico (Tabelas 4.17 e 4.18). Ainda que o valor

da densidade do AA seja maior do que o da 4gua, ndo compensa a diferenca da massa volimica destes
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dois ligantes; Ahmaruzzaman (2010) indica que a CV varia entre 2100 e 3000 kg/m?, enquanto o valor
médio do cimento é 3100 kg/m3.

Observando a Figura 4.12, verifica-se que nao existe grande variagdo da massa volumica aparente
para os provetes de cimento. No entanto, € notério o ligeiro decréscimo para CV e CFRSU, causado
eventualmente pela cura realizada na camara seca, que provocou uma diminuigdo da massa. Além
disso, o desvio-padrdo da familia das CFRSU aos 28 dias demonstra um valor superior as restantes.
Possivelmente, este resultado deve-se a diminuicdo do tamanho dos poros, ao longo do tempo, em
algumas amostras. O facto de a argamassa se apresentar muito seca, dificultando a compactacéo,

pode ter originado em certos provetes maior porosidade.

uCIM mCV = CFRSU

2500

Massa volimica aparente
(kg/m3)

Tempo (dias)
Figura 4.12: Massa volimica aparente dos provetes CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

4.4.2.2 Mobdulo de elasticidade dindmico
Os resultados obtidos para o ensaio do modulo de elasticidade dindmico estdo apresentados na

Tabela 4.19 e na Figura 4.13.
Tabela 4.19: Médulo de elasticidade dindmico dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

- 7° dia 28° dia
Familia
MED (GPa) DP (GPa) MED (GPa) DP (GPa)

CIM 34,93 0,35 37,37 0,36

cv 16,86 0,07 22,82 0,40
CFRSU 9,56 0,44 10,91 0,67
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Figura 4.13: Médulo de elasticidade dinamico dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.
Os provetes de cimento revelam melhores resultados aos 7 e 28 dias, mas ndo tém a maior taxa de

desenvolvimento, pois, dos 7 para os 28 dias, o médulo de elasticidade dinamico aumentou cerca de 7%,

enquanto para os de CV cresceu mais de 35%. Ja a familia das CFRSU apresenta os valores mais baixos;
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no entanto, a sua evolucao dos 7 para os 28 dias foi 0 dobro da do cimento, registando uma subida de
14%. Portanto, a evolucéo da rigidez dos provetes com ligantes activados alcalinamente foi superior.
4.4.2.3 Ultra-sons

O ensaio dos ultra-sons (US), realizado segundo 3.12.2, permite avaliar a homogeneidade da estru-
tura das argamassas, pois quanto mais densa, maiores sdo os resultados. A Tabela 4.20 e a Figura
4.14 apresentam os resultados obtidos.

Tabela 4.20: Velocidade de propagacéo das ondas ultra sénicas nos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.
7° dia 28° dia
US (m/s) DP (m/s) US (m/s) DP (m/s)
CIM 41259 64,8 4586,4 40,0

Ccv 3085,2 34,0 3537,2 53,2
CFRSU  2626,8 35,3 2761,2 14,9
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Figura 4.14: Velocidade de propagacao das ondas ultra-sénicas nos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

Depois dos resultados obtidos no ensaio anterior, era expectavel que as argamassas de cimento
apresentassem melhores resultados neste ensaio. O aumento da velocidade de propagacao das ondas
ultra-sénicas dos 7 para os 28 dias reflecte a evolucdo da matriz das argamassas, com as de CV a
manifestarem maior progresso do que as de cimento (14,7 e 11,1%, respectivamente), o que justifica a
evolucao registada no ensaio do modulo de elasticidade dinamico. Para as CFRSU, devido a elevada
porosidade das amostras (Figura 4.15), a velocidade das ondas ultra-sénicas foi inferior e, ao longo do
tempo, melhorou apenas 5%.

a) CFRSU b) CV c)CIM

Figura 4.15: Interior dos provetes.

4.4.2.4 Resisténcia a flexdo

O ensaio de resisténcia a flexao é descrito no subcapitulo 3.12.3 e foi executado segundo a norma
europeia EN 1015-11 (1999). Os resultados séo apresentados na Tabela 4.21 e Figura 4.16.
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Tabela 4.21: Resisténcia a flexdo dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

. 7° dia 28°dia
Familia . ~
Flexado (MPa) DP (MPa) Flexdo (MPa) DP (MPa)
CIM 5,35 0,21 6,89 0,16
Ccv 4,19 0,22 8,52 0,21
CFRSU 1,37 0,06 2,75 0,38
CIM mCV = CFRSU
10,00
< 9,00 1
g 5800 - &
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o 6,00 -
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Figura 4.16: Resisténcia a flexdo dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

Como nos ensaios do moédulo de elasticidade dinamico e dos ultra-sons, este ensaio apresenta uma
evolucao positiva dos 7 para os 28 dias. No entanto, a evolugéo da resisténcia dos provetes de CV e
CFRSU entre as duas idades foi bastante superior a dos de CIM, superando 100%. Com este desen-
volvimento, também foi notério que CV ultrapassou a resisténcia dos provetes de cimento aos 28 dias.
Uma concluséo que se pode retirar é a lentiddo do processo de polimerizacdo, fazendo com que o
desenvolvimento da resisténcia se prolongue no tempo, mesmo depois da cura térmica. Apesar de
Olivia e Nikraz (2012) e Wardhono et al. (2016) apresentarem estudos para bet&es activados alcalina-
mente a base de CV e com AA diferentes, mencionam que a resisténcia pode variar até depois de 28
dias, devido as reaccdes de polimerizacdo ao longo do tempo. Os resultados demonstraram a mesma
tendéncia, com betfes a base de cimento a registarem maiores valores no médulo de elasticidade, mas
piores na resisténcia a flexao. Wardhono et al. (2016) também indicam valores menores para a veloci-
dade de propagacédo das ondas ultra-sénicas nos betBes activados alcalinamente, mas referem que o
comportamento mecénico a flexdo se deve as caracteristicas da microestrutura resultantes das reac-
¢Bes poliméricas, que constroem uma estrutura tridimensional e proporcionam uma solidez fisica. Ja
Olivia e Nikraz (2012) indicam que um alto teor de silicatos pode aumentar a elasticidade do betéo
activado alcalinamente. Quanto as CFRSU, com os problemas ja mencionados, era expectavel que os
seus resultados fossem inferiores ao das restantes familias.
4.4.2.5 Resisténciaacompresséo

Os resultados apresentados na Tabela 4.22 e Figura 4.17, para o ensaio da resisténcia a compressao,

foram obtidos seguindo a metodologia definida em 3.12.4, com base na norma europeia EN 1015-11 (1999).

Tabela 4.22: Resisténcia a compressao dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

. 7° dia 280 dia
Familia Compresséo (MPa) DP (MPa) Compressédo (MPa) DP (MPa)
CIM 43,92 0,66 55,15 1,63
cv 17,02 0,60 29,99 1,38
CFRSU 4,90 0,35 6,25 0,79
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Figura 4.17: Resisténcia a compressao dos provetes de CIM, CV e CFRSU aos 7 e 28 dias.

Os resultados mostram o mesmo pendor positivo para a resisténcia a compressao dos 7 para os 28
dias, com o cimento a apresentar maiores valores, mas as CV a maior evolugdo. Ja as CFRSU tém uma
evolucdo semelhante a de CIM. Wardhono et al. (2016) obtiveram resultados semelhantes comparando
betbes de cimento e poliméricos a base de CV, com o primeiro a atingir melhores resultados nos ensaios
do mddulo de elasticidade, ultra-sons e a compressao. Contudo, indicam que a estrutura e a qualidade
do betéo activado alcalinamente melhora com o tempo. Em relagdo as CFRSU, os fracos resultados da
resisténcia, comparativamente com os restantes, devem-se a varios factores. O gas gerado durante as
reac¢cOes aumenta a porosidade dos provetes e, segundo Chindaprasirt et al. (2009), a forma irregular e
porosa influenciam negativamente a resisténcia dos betdes activados alcalinamente. Dhir et al. (2018)
também referem que as particulas de CFRSU apresentam grande capacidade de absorcéo de agua e a
fraca reactividade mencionada por Huang et al. (2019) mostra ser prejudicial a formacao dos produtos de
polimerizagdo. Para esta Ultima caracteristica, os valores amorfos das CFRSU poderao variar apenas

entre 31% e 67% (Dhir et al., 2018), enquanto as CV sdo um material pozolanico e mais reactivo.
4.4.3 Comparacédo das CFRSU com AES8

Este subcapitulo tem a finalidade de comparar o espalhamento e a resisténcia mecanica aos 7 dias
(Tabela 4.23) entre duas amassaduras com CFRSU e AA/CFRSU igual a 0,5, uma das quais teve 0s
melhores resultados de resisténcia na segunda fase da campanha experimental (AE8) e a outra foi exe-

cutada na terceira fase (CFRSU) para comparar com argamassas de cimento e CV.
Tabela 4.23: Comparacao entre CFRSU e AES.

Espalhamento (mm) Flex&o (MPa) Compresséo (MPa)

AE Méquina de moagem

Média DP Média DP Média DP
CFRSU Moinho Grande 103,6 0,4 1,4 0,1 4,9 0,4
AE8 Los Angeles 102,0 0,2 2,4 0,1 10,5 0,4

As diferengcas na amassadura das duas argamassas resumem-se a diminuigdo da quantidade do adju-
vante (para as CFRSU, nao foi adicionado 3% no final do periodo de descanso da argamassa) e a maquina
utilizada para moer. Mesmo assim, com a dimens&o média das particulas de cinza a ser inferior nas amas-
saduras desta fase devido & moagem, como referido em 4.3.1.2, conseguiu-se um espalhamento da mesma
ordem de valores de AE8. Portanto, era expectével obter valores de resisténcia para as CFRSU aproxima-
dos de AES8, mas néo foi o que se verificou (Tabela 4.23).

Como referido, a humidade afecta a resisténcia de argamassas activadas alcalinamente (Huang et

al., 2018), o que leva a concluir que as condi¢cdes de cura foram diferentes, apesar de os provetes
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terem sido colocados na mesma camara. Sabendo que o humidificador da cAmara seca esteve avari-
ado até ao final do més de Novembro, que a AE8 ocorreu no Verédo e a amassadura de CFRSU foi
efectuada no Inverno, conclui-se que a cura dos provetes da AE8 foi com menos humidade e maior

temperatura, incrementando a resisténcia mecénica.
4.5 Quarta fase - Argamassas com relacao liquido / ligante = 0,65

Na quarta e ultima fase da campanha experimental, foram avaliadas argamassas de CFRSU activada
alcalinamente, com o intuito de compreender as limitacdes e adversidades do seu uso, enquanto o hidré-
xido e o silicato alcalinos variavam no AA. Com o aumento da relagéo liquido / ligante foi possivel traba-
Ihar-se com uma argamassa mais fluida, optimizando as diferengas entre os diferentes AA. A introdugéo
de silica no activador alcalino tinha a intencdo de aumentar a resisténcia com o aumento de AA, como
referido em 4.3.1.4, e a quantidade de adjuvante utilizado foi de 2% em todas as amassaduras.

Sendo assim, o processo de amassadura seguiu dois procedimentos: o referido em 3.6.2 para ar-
gamassas com apenas agua e hidréxido de sédio no AA e o mencionado em 3.6.3 quando se juntou
silica. Os ensaios da argamassa no estado fresco sdo os mesmos da terceira fase e no estado endu-
recido incluiu-se os ensaios da retracc¢ao, absorcao de agua por capilaridade, carbonatacgédo e difrac¢édo
araio-X a trés pastas, para um estudo mais aprofundado. Por fim, os ensaios mecénicos também foram
efectuados aos 91 dias para completar a informacado sobre as argamassas ao longo do tempo.

4.5.1 Propriedades das argamassas no estado fresco

4.5.1.1 Consisténcia por espalhamento

Como na fase anterior, este ensaio foi realizado como explicitado em 3.11.1 e seguiu a horma eu-
ropeia EN 1015-3 (1999). O objectivo inicial de obter uma consisténcia de 200 + 20 mm néo foi possivel
para todas as argamassas, mas conseguiu-se compreender a variacdo da trabalhabilidade com as
alternancias no AA e do procedimento de amassadura. Os resultados encontram-se expostos na Ta-
bela 4.24, para AA s6 com NaOH, e na Tabela 4.25, com SiO2 no AA.

Tabela 4.24: Relacdo agua / ligante, MNazo/ Migante € resultados do espalhamento aos 15 e 60 minutos, sem silica.

15 minutos 60 minutos

Familia H,0/ligante  Mya,0/ Migante (%)
Espalhamento (mm) DP (mm) Espalhamento (mm) DP (mm)

8MO0 0,49 12,2 184,9 2,8 178,0 3.0
10M0 0,46 14,4 180,9 1,9 176,9 2,1
12M0 0,44 16,3 173,1 0,9 166,3 4,2

Tabela 4.25: Relacdo agua / ligante, MNazo/ Migante, Msiozl Migante € resultados do espalhamento, com silica.

Mna,0/ Miigante (%) Msio,/ Migante  Espalhamento

Familia H,O/ligante DP (mm)
(%) (mm)
8M1 0,49 6,9 6,9 154.,4 4,6
10M1 0,46 8,1 8,1 186,3 10,9
12M1 0,44 9,2 9,2 188,6 1,3

Em relacdo aos resultados apresentados na Tabela 4.24, o espalhamento foi medido no final da
amassadura, aos 15 minutos, e no final do tempo de repouso, 45 minutos depois, com a intencéo de
compreender a evolugdo da trabalhabilidade da argamassa. Os resultados demonstram uma perda de

trabalhabilidade com o incremento de NaOH e, consequentemente, a diminuicdo de H20 no AA. Como
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mencionado nos subcapitulos anteriores, as particulas de CFRSU apresentam uma elevada capaci-
dade de absorcéo de agua e, juntamente com a diminuicdo da quantidade de agua e maior viscosidade
do AA, pode ter provocado a diminuicdo dos valores do espalhamento. Também é possivel evidenciar
gue as argamassas se tornam mais secas durante o tempo de repouso, causando um incremento na
variabilidade dos valores. Observando a Figura 4.18, é notodria a presenca de gas através de varias

depressdes na argamassa 15 minutos depois do inicio da amassadura.

<

Figura 4.18: Ensaio da consisténcia por espalhamento aos 15 minutos de 8MO0.

A introducéo da SiO2 no AA obrigou a alteragcédo do processo de amassadura, devido ao desenvolvi-
mento de presa acelerado, como foi evidenciado pela AE13 com CFRSU (subcapitulo 4.3.1.4). Segundo
os resultados da Tabela 4.25, a trabalhabilidade mostra uma tendéncia diferente das misturas anteriores,
melhorando com a diminui¢do de agua e o aumento de NaOH no AA. A justificacdo mais provavel para o
sucedido foi a execucéo do ensaio quando as reacc¢des dos constituintes das CFRSU com o AA ainda se
realizavam em grande quantidade, formando o gas hidrogénio, depois de uma amassadura de apenas 5
minutos, ajudando na dispersao da mistura. Portanto, quanto mais NaOH no AA, mais gas era gerado.

No entanto, a familia 8M1 apresenta um valor bem mais baixo do que as restantes, possivelmente
pela menor quantidade de NaOH, que promove a extincdo das reac¢Bes rapidamente, induzindo um
inicio de presa mais acelerado.
4.5.1.2 Massa volumica

Este ensaio foi realizado segundo a norma europeia EN 1015-6 (1998) e descrito no subcapitulo 3.11.2.

Os resultados das argamassas sem silica estdo na Tabela 4.26 e com silica na Tabela 4.27.

Tabela 4.26: Massa volumica das argamassas sem silica no estado fresco.

Ligante 15 minutos 60 minutos
MV (kg/m3) DP (kg/m3 MV (kg/m3) DP (kg/m?®)
8MO0 1750,3 31,2 1955,6 18,5
10M0 1757,1 28,4 1972,3 2,7
12M0 1775,8 10,5 2010,1 18,7

Tabela 4.27: Massa volumica das argamassas com silica no estado fresco.
Ligante MV (kg/m® DP (kg/m?®)

8M1 1962,1 19,4
10M1 1876,4 57,2
12M1 1844,8 16,8

Para as argamassas sem silica na sua constituicdo, a massa voliimica aumenta com o incremento
de NaOH no AA, o que era expectavel, pois, quanto maior a quantidade, maior a densidade do liquido.
Além do mais, o tempo de repouso tornou as argamassas mais compactas e permitiu a continua liber-

tacdo de gas, justificando o aumento da massa voliumica. No entanto, para as argamassas com silica,
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a tendéncia é novamente contraria. O motivo, mais uma vez, pode ser a producéo de gas, que tem uma
relacdo directa com o teor de NaOH no AA, prejudicando a compactacdo da argamassa dentro do
recipiente, formando mais vazios, 0o que vai ao encontro do referido no subcapitulo 4.5.1.1, com as
familias que apresentam maior espalhamento a registarem os menores valores de massa volumica.
4.5.2 Propriedades das argamassas no estado endurecido
4.5.2.1 Massa volumica aparente

Para efectuar este ensaio, seguiu-se o método mencionado em 3.12.1 que, como referido, pertence
a parte inicial do ensaio do médulo de elasticidade dinamico. Devido a expansdo das argamassas em
altura, provocada pela libertagdo de gas, € necessario inicialmente analisar essa particularidade e a
massa, que séo as propriedades relacionadas directamente com a massa volimica aparente que mais
variam. Observando a Figura 4.19, constata-se que ocorreram expansfes em todas as familias, com
as argamassas sem silica a registarem maiores valores. Mesmo entre estas, verifica-se que a expansao
esta directamente relacionada com a quantidade de NaOH no AA, pois a familia 12MO registou os
valores mais elevados. Nas argamassas com silica, a expansao foi inferior apesar da presenca mais
abundante de gés na mistura. A raz8o para essa ocorréncia deve-se com o inicio de presa acelerado
da argamassa, que limitou o aumento de volume. No entanto, a libertacdo de gas e o ganho de resis-
téncia em simultaneo prejudicaram a colocacgdo da argamassa no molde, fazendo com que muito ma-
terial tenha saido depois da compactagéo (Figura 4.21), afectando a massa dos provetes, que se tor-
naram mais leves e porosos (Figura 4.20). Para as familias 8M0, 10M0 e 12MO, o inicio de presa foi
bastante mais lento e o tempo de amassadura, juntamente com o de repouso, foram favoraveis para a
ocorréncia da maioria das reacgdes, conservando-se mais quantidade de material dentro do molde. Na
Figura 4.20, também é evidente para estas trés familias que maiores concentracdes de NaOH originam

provetes mais pesados, possivelmente, consequéncia da maior densidade do AA.
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Figura 4.19: Relagdo entre a altura dos provetes e 0 AA.  Figura 4.20: Relag&o entre a massa dos provetes e 0 AA.

Os resultados da massa volumica aparente, apresentados na Tabela 4.28 e Figura 4.22, compro-
vam que as argamassas sem silica tém valores mais elevados, com a familia 10M0 a revelar os
piores resultados, o que é justificado com uma variagdo em altura semelhante a familia 12M0 e uma
massa aproximada da 8MO0. No entanto, o decréscimo de volume compensa a perda de massa, mos-

trando evolucéo nos resultados ao longo do tempo, assim como 12MO, apesar de ndo acontecer da
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mesma forma, pois, a massa variou engquanto o volume se manteve estavel (Figuras 4.19 e 4.20).

S
AT

Figura 4.21: Expanséo apés a colocagdo da argamassa com silica no molde.

Tabela 4.28: Massa volumica aparente aos 7, 28 e 92 dias.

" 7° dia 28° dia 91° dia

Familia MVA (kg/m3® DP (kg/m3) MVA (kg/m® DP (kg/m® MVA (kg/m% DP (kg/m?)
8MO0 1685,5 6,6 1704,4 10,7 1702,5 6,4
10MO0 1631,3 6,4 1660,6 5,3 1692,8 3,2
12M0 1674,7 12,4 1704,0 5,8 1733,6 10,3
8M1 1378,7 24,0 1399,6 6,9 1405,2 17,4
10M1 1379,6 14,4 14111 2,3 1404,5 15,6
12M1 1368,1 19,8 1385,3 10,5 1370,7 18,8
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Figura 4.22: Relag&o entre a massa volimica aparente e 0 AA.

As familias com silica, como esperado, apresentam valores inferiores e, segundo a Tabela 4.28,
as familias 10M1 e 12M1 sofrem um decréscimo dos valores com o tempo, devido a perda de peso,
durante a cura na camara seca, ser superior a diminui¢cdo de volume. Ja as familias 8M0 e 8M1
praticamente estabilizaram, com a primeira a manifestar uma diminui¢cdo do volume e da massa na
mesma propor¢cao no tempo, e na segunda os valores ndo variaram muito com o tempo.
4.5.2.2 Mobdulo de elasticidade dindmico

Este ensaio seguiu o procedimento do subcapitulo 3.12.1, assente na norma ASTM E1876
(2015), e teve melhores resultados na familia de argamassas sem silica, como se pode comprovar
pela Tabela 4.29 e Figura 4.23. Nesta figura, constata-se, para essa familia de argamassas, um
aumento do médulo de elasticidade dindmico com a concentracdo de NaOH de 8 para 10 mol/kg.
No entanto, os valores de 12MO sao inferiores aos da familia 10MO0, ou seja, 0 aumento de NaOH
no AA foi prejudicial. Contudo, 12M0 é a que apresenta maior evolugao dos 7 para os 91 dias,

aumentando quase 110%, aproximando-se dos valores de 10M0. Relativamente as misturas com
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silica, estas apresentam valores inferiores, com 8M1 a estabilizar a partir do 28° dia, 10M1 exibe
valores superiores a anterior, mas é evidente um decréscimo do mddulo de elasticidade dindmico
do 28° para o0 91° dia, e a familia 12M1 aumentou quase 100% entre o 7° e 91° dia, revelando

assim melhores resultados com o incremento de NaOH e SiO2 no AA.

Tabela 4.29: Médulo de elasticidade dinamico aos 7, 28 e 91 dias.

Famili 7° dia 28° dia 91°dia
amilia
MED (GPa) DP (GPa) MED (GPa) DP (GPa) MED (GPa) DP (GPa)
8MO0 4,96 0,34 6,99 0,33 8,06 0,63
10M0 5,72 0,26 8,11 0,37 10,90 0,70
12M0 5,02 0,27 7,50 0,14 10,54 0,51
8M1 1,33 0,09 1,75 0,02 1,79 0,02
1o0M1 1,78 0,09 2,25 0,09 1,90 0,21
12M1 1,76 0,06 2,73 0,06 3,38 0,19
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Figura 4.23: Relac&o entre o modulo de elasticidade dinamico e o AA.

Os resultados deste ensaio sdo obtidos a partir de vibracbes mecéanicas impostas por um golpe
elastico, que atravessam os provetes, e sao convertidas para uma frequéncia de ressonancia funda-
mental (ASTM E1876, 2015). Portanto, a concentracao superior de NaOH no AA para as familias
10MO e 12MO0 permitiu um maior desenvolvimento da estrutura interna dos provetes, comparativa-
mente com 8MO; no entanto, a concentracdo molal de 12 mol/kg pode ter originado mais poros no
interior das argamassas, justificando os valores inferiores a concentracdo 10 mol/kg. Como referido,
a utilizacéo da silica obrigou a introdugdo das misturas no molde enguanto as reacc¢des entre as
CFRSU e 0 AA aconteciam, perdendo-se material e tornando os provetes mais leves e porosos. Além
disso, com o tempo, surgiram eflorescéncias na superficie dos provetes de constituintes que migra-
ram do interior para o exterior. Como consequéncia, obteve-se uma estrutura interna menos coesa,
0 que justifica os piores resultados para 8M1, 10M1 e 12M1.
4.5.2.3 Ultra-sons

O procedimento deste ensaio foi assente na horma europeia EN 12504-4 (2004) e seguiu o defi-
nido em 3.12.2. Os resultados sé@o apresentados na Tabela 4.30 e Figura 4.24. O aparelho de ultra-
sons nao conseguiu registar valores do ensaio para a familia 8M1 ao 28° dia e, ao 91° dia, apenas
foi possivel fazer cinco leituras, devido a fraca coesdo dos provetes, que se desfaziam faciimente,

justificando o baixo valor do desvio-padréo.
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Este ensaio depende da estrutura interna do material por onde as ondas ultra-sénicas longi-
tudinais atravessam. Por conseguinte, estes resultados estdo de acordo com os do ensaio do
subcapitulo anterior, com as familias de argamassas sem silica a apresentarem melhores resul-
tados e, entre estas, com 10MO a obter o melhor resultado. Ja 12M1 é a Gnica mistura com silica
que manifesta uma tendéncia positiva ao longo do tempo. Assim, nota-se uma relacao directa

entre a velocidade de propagacédo das ondas ultra-sénicas e o médulo de elasticidade dinamico.
Tabela 4.30: Ultra-sons aos 7, 28 e 91 dias.

Famili 7° dia 28° dia 91° dia
amilia
US (m/s) DP (m/s) US (m/s) DP (m/s) US (m/s) DP (m/s)
8MO 2115,8 11,6 2424.6 31,0 2650,7 28,0
10M0 2141,2 15,2 2633,4 33,5 2972,8 19,4
12M0 21421 39,9 2515,2 27,2 2864,0 60,7
8M1 1163,3 134,2 - - 956,8 2,0
10M1 1472,9 32,6 1389,0 16,7 1400,2 112,7
12M1  1603,5 42,3 1739,9 28,6 1836,8 19,4
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Figura 4.24: Relacéo da velocidade das ondas ultra-sénicas com o AA.

4.5.2.4 Resisténcia aflexao

O ensaio da resisténcia a flex&o foi realizado de acordo com a norma europeia EN 1015-11
(2999), como descrito em 3.12.3. Neste subcapitulo, também foram avaliados os provetes do
ensaio da carbonatacdo, por estes se apresentarem completamente carbonatados com apenas
28 dias dentro da cAmara de carbonatacéo.

Em relag&o ao aumento da concentracdo de NaOH e SiO2 no AA, é notdrio, através da Tabela
4.31 e Figura 4.25, um incremento da resisténcia a flexdo nas familias com silica. No entanto, a
familia 10M1 apresenta um decréscimo de resisténcia desde o 7° dia, enquanto as restantes
praticamente estabilizaram a partir do 28° dia. Além disso, como nos ensaios anteriores, estas
familias demonstraram piores resultados do que as sem silica, devido a porosidade, perda de
material e baixa coesdo dos provetes.

As misturas sem silica, mais uma vez, apresentam os melhores resultados em todos os dias en-
saiados, mas, a mistura 12M0 sé conseguiu apresentar um valor superior a 8M0 aos 91 dias (Figura
4.25). O desenvolvimento de resisténcia a flexdo de 7 para 28 dias foi superior para 8M0, com um
crescimento de 79%, enquanto 10MO e 12MO tiveram cerca de 68% e 59%, respectivamente, de-
monstrando, para este intervalo de tempo, que a percentagem de ganho de resisténcia diminuiu com

a concentracao molal. Contudo, a situagao inverteu-se dos 28 para os 91 dias, com 12M0, 10M0 e
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8MO a registarem desenvolvimentos, de respectivamente 71%, 48% e 37%, comprovando que, a
longo prazo, a resisténcia dos provetes a flexdo estabiliza mais rapidamente por ordem decrescente
da concentracéo de NaOH e que o processo de polimerizacéo € lento. Além disso, a Figura 4.25
demonstra resultados inferiores para a menor e maior concentragdo molal relativamente a intermédia.
Varios estudos com ligantes e activadores alcalinos diferentes sugerem que a baixa concentracéo de
NaOH provoca uma fraca reaccao quimica, levando a uma menor dissolucédo da silica e alumina do
ligante e, consequentemente, uma baixa resisténcia (Chindaprasirt et al., 2009; Somna et al., 2011;
Hamidi et al., 2016; Huseien et al., 2018). Ja uma concentracdo elevada de NaOH no AA também
pode ser prejudicial para a resisténcia devido a maior viscosidade do liquido que pode dificultar a
dissolugdo da silica e alumina, originando um menor grau de polimerizacdo (Chindaprasirt et al.,
2009). Hamidi et al. (2016) referem que uma concentrag&o muito alta de NaOH estimula a producéo
de uma quantidade elevada de ides OH-, podendo interromper o processo de polimerizagdo. Esta
complicacéo é justificada por Somna et al. (2011) e Huseien et al. (2018) com a precipitacdo do gel
de aluminossilicatos numa fase prematura, causada por OH-, prejudicando a polimerizacéo e o ganho
de resisténcia. Os mesmos autores também indicam que o excesso de NaOH promove uma dissolu-

¢do acelerada do SiO2 e Al203, mas impede as reacc¢des de policondensacéo de ocorrer.

Tabela 4.31: Resisténcia a flexao aos 7, 28 e 91 dias.

Eamili 7° dia 28°dia 91°dia
amilia
Flexdo (MPa) DP (MPa) Flexdo (MPa) DP (MPa) Flexdo (MPa) DP (MPa)
8M0 1,16 0,06 2,08 0,26 2,84 0,05
10M0 1,55 0,11 2,60 0,09 3,86 0,07
12M0 1,10 0,07 1,74 0,20 2,97 0,13
8M1 0,29 0,02 0,33 0,00 0,38 0,09
10M1 0,81 0,03 0,62 0,00 0,57 0,00
12M1 0,76 0,14 1,02 0,08 1,05 0,07
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Figura 4.25: Variag&o da resisténcia a flexdo com o tempo.

Como mencionado, os provetes ficam completamente carbonatados com 28 dias dentro da
camara de carbonatag&o. Porém, antes de serem introduzidos na cAmara, a sua cura € igual &
dos restantes provetes ensaiados a flexdo até aos 28 dias de idade, pelo que este ensaio permite
entender o efeito da carbonatacédo na resisténcia a flexdo. A Tabela 4.32 e as Figuras 4.26 e

4.27 apresentam os resultados dos provetes carbonatados.
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Tabela 4.32: Resisténcia a flexdo aos 56 e 119 dias de provetes carbonatados.

- 56° dia 119° dia
Familia - -
Flexdo (MPa) DP (MPa) Flexdo (MPa) DP (MPa)

8MO 3,40 0,19 2,47 0,26

10M0 3,43 0,26 3,35 0,15

12M0 5,12 0,22 4,69 0,40

8M1 0,65 0,00 0,69 0,04

10M1 1,33 0,02 1,08 0,04

12M1 2,46 0,20 1,99 0,04

8MO0 10M0 8M1 —— 10M1
12M0 -=@--8M0-CAR 12M1 -=@--8M1-CAR
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Figura 4.26: Variacdo da resisténcia a flexao de prove- Figura 4.27: Variagdo da resisténcia a flexdo de prove-
tes carbonatados das familias sem silica com o tempo. tes carbonatados das familias com silica com o tempo.

Analisando a Figura 4.26, é evidente um ganho de resisténcia do 28° para o 56° dia para todas as
familias e, quanto maior a concentragdo molal de NaOH, maior o valor, com 12MO a apresentar um cres-
cimento de quase 200%. No entanto, todos os provetes carbonatados perderam resisténcia do dia 56 para
0 119, com 8MO e 10MO a registarem resultados inferiores aos 91 dias sem carbonatacéo. Badar et al.
(2014), no seu estudo sobre a corrosdo de barras de aco em betdes activados alcalinamente de CV com
baixo e alto teor de célcio, concluiram que a carbonatacéo acelerada provocou um aumento da porosidade
das amostras, com principal evidéncia nas produzidas com maior teor de célcio. A investigagdo de Bernal
et al. (2013), com CV e EGAF activadas alcalinamente, referem que a carbonatacdo causa a descalcifica-
¢do do gel C-A-S-H, aumentando a concentracdo dos atomos C e O. Além disso, os autores também
identificaram a formac&o de microfendas nas regides carbonatadas devido a retraccdo provocada pela
carbonatagdo, geradas pelas tensdes em volta dos graos de EGAF néo reagidos. Neste caso, pode ter
acontecido em torno das particulas de CFRSU que nao reagiram, justificando a perda de resisténcia.

As familias 8M1, 10M1 e 12M1 tém um comportamento semelhante as misturas sem silica, a regis-
tarem um aumento de resisténcia nos primeiros 28 dias dentro da camara de carbonatacdo e uma
gueda até ao 119° dia, com a excepg¢do de 8M1, que praticamente estabilizou (Figura 4.27). Além do
mais, os resultados estdo por ordem de concentragdes de NaOH e SiO2, com a familia 12M1 a revelar
os valores de resisténcia a flexdo mais elevados, seguida por 10M1 e depois por 8M1. Os ganhos entre
os dias 28 e 56 foram de 142%, 112% e 96%, respectivamente, para 12M1, 10M1 e 8M1.
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Os resultados comprovam que a cura da camara de carbonatacdo, com HR de 55-65% e uma tem-
peratura a rondar 23 °C, foi benéfica para o ganho de resisténcia, podendo ter acelerado os processos
de policondensagéo, assim como a percentagem de CO: superior ao ambiente atmosférico (5%), que
alterou a estrutura interna dos provetes com a producédo de carbonatos.
4.5.2.5 Resisténciaacompresséo

Este ensaio, a semelhanca dos anteriores, foi efectuado aos dias 7, 28 e 91 dias, seguindo o pro-
cedimento apresentado em 3.12.4, com base na norma EN 1015-11 (1999). Os seus resultados podem
ser consultados na Tabela 4.33 e Figura 4.28.

Tabela 4.33: Resisténcia a compresséo aos 7, 28 e 91 dias.

7° dia 28°dia 91°dia
Familia  Compresséo DP Compresséo DP Compresséo DP
(MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa) (MPa)
8MO0 2,96 0,03 4,78 0,08 6,50 0,12
10M0 2,72 0,07 4,44 0,18 6,41 0,08
12M0 1,80 0,05 3,00 0,12 6,38 0,25
8M1 0,66 0,07 0,90 0,17 0,89 0,02
10M1 2,25 0,02 1,90 0,08 2,20 0,02
12M1 2,74 0,16 3,25 0,18 3,78 0,07

A Figura 4.28 apresenta um comportamento diferente para as misturas sem silica em relagéo ao ensaio
a flex&@o, exibindo, até ao 28° dia, uma perda de resisténcia a compressdo com o aumento da concentragdo
de NaOH. Como referido no subcapitulo anterior, o incremento de NaOH no AA promove uma maior visco-
sidade na mistura, que pode prejudicar a dissolugdo da silica e alumina (Chindaprasirt et al., 2009), e o
excesso de OH- pode impedir as reac¢des de policondensacdo (Somna et al., 2011; Hamidi et al., 2016;
Huseien et al., 2018). No entanto, a longo prazo, as trés familias tiveram resultados muito semelhantes, com
12MO0 a demonstrar, na Figura 4.28, uma evolugao positiva desde o 7° dia e sem mostrar sinais de estabili-
zacao, dando a entender que, apds o resultado aos 91 dias, a tendéncia da resisténcia a compressao € para
continuar a aumentar, comprovando assim, como referido no subcapitulo anterior, que o processo de poli-
merizacao € lento. No entanto, relacionando estes resultados com os da resisténcia a flexéo, as misturas
que apresentam melhores resultados ndo sdo as mesmas, pois, a compressao é 8MO0 e a flexdo 10MO.
Huseien et al. (2018) investigaram um ligante constituido por variados residuos, como vidros de garrafas,
CV, EGAF e desperdicios ceramicos, para ser activado alcalinamente por NaOH e NazSiOg, e 0s seus testes
mostraram que as concentracdes mais elevadas apresentaram melhores resultados na resisténcia a flexao,
possivelmente, devido a maior quantidade de NaOH e as reac¢des entre SiO2 e Al20z, formando o gel N-A-
S-H. Os valores baixos de resisténcia também podem ser explicados pela investigacdo de Huang et al.
(2019) com CFRSU e EGAF, onde constataram que a quantidade de silica activa presente nos ligantes era
muito baixa, afectando a formacg&o dos géis C-S-H e C-A-S-H através das reac¢Bes de polimerizagédo e,
consequentemente, o desenvolvimento de resisténcia.

As familias com silica mostram a mesma disposi¢céo do ensaio anterior, com os valores da resistén-
cia a aumentarem com a concentra¢éo de NaOH e SiO2 no AA. No entanto, ao observar a Figura 4.28,
ja ndo apresentam todos os valores abaixo das familias sem silica, com 10M1 e 12M1 a revelarem
valores superiores a 12MO0 aos 7 dias e 12M1 com um resultado superior a 12M0 também aos 28 dias.

As familias 12M0 e 12M1 tém no AA a mesma quantidade de agua, mas a segunda tem uma concen-
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tracdo molal de NaOH inferior devido a introducéo de SiO2. No entanto, essa alteracéo permitiu aumen-
tar a quantidade de silica reactiva na mistura, beneficiando a formacao de produtos polimerizados. Na
mesma figura, também é perceptivel que estas misturas estabilizam mais rapidamente, assim como

aconteceu no ensaio a flexao.
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Figura 4.28: Variacéo da resisténcia a compressdo com o tempo.

Além do referido, a porosidade dos provetes devido ao gas gerado pelas reac¢fes entre 0s constituin-
tes das CFRSU e 0 AA, a perda de material quando a argamassa foi introduzida no molde e do que ficou
aderido ao mesmo depois do desmolde e o desenvolvimento de eflorescéncias na superficie, que provo-
cou a desintegragdo dos provetes (Figura 4.29), sdo as principais razdes dos fracos resultados das fami-
lias com silica em relacéo as restantes. Como referido em 4.3.1.4, a maioria dos sais presentes na super-
ficie dos provetes com silica é carbonato de sédio e, na Figura 4.30, € possivel perceber que as eflores-
céncias diminuem com o aumento da concentracdo de NaOH e SiO2. Possivelmente, a maior concentra-
¢ao provoca mais reacgdes de polimerizagdo, devido a um pH mais elevado, e menor existéncia de ides
Na* livres, o que também pode justificar o ganho de resisténcia. Por fim, como citado em 4.4.2.5, particu-
las irregulares e porosas e a baixa reactividade das CFRSU afectaram a resisténcia dos provetes.

Do mesmo modo que no ensaio a flexao, foram ensaiados provetes carbonatados a compresséo.
Os resultados apresentados na Tabela 4.34 e Figuras 4.31 e 4.32 s&o relativos aos dias 56 e 119, que

correspondem a uma cura de 28 dias na cAmara seca mais 28 ou 91 dias na de carbonatagéo.

Figura 4.29: Desintegrag&o do provete da familia 8M1 devido as eflorescéncias aos 7 dias de idade.
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Figura 4.30: Variagdo da eflorescéncia das familias com silica aos 7 dias de idade nas familias 8M1, 10M1 e 12M1.
Tabela 4.34: Resisténcia a compressao aos 56 e 119 dias de provetes carbonatados.

Familia 56° dia 119° dia
Compressao (MPa) DP (MPa) Compresséao (MPa) DP (MPa)
8M0 10,57 0,28 9,47 0,09
10M0 10,77 0,19 11,17 0,20
12M0 16,77 0,21 16,70 0,22
8M1 1,45 0,05 1,57 0,06
10M1 5,19 0,04 4,33 0,14
12mM1 7,84 1,04 10,13 0,63
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Figura 4.31: Variac&o da resisténcia & compresséo de pro- Figura 4.32: Variac&o da resisténcia & compresséo de pro-
vetes carbonatados das familias sem silica com o tempo. vetes carbonatados das familias com silica com o tempo.

Os resultados da resisténcia a compressédo nas misturas sem silica (Figura 4.31) mostram um com-
portamento semelhante ao da resisténcia a flexdo, com grandes melhorias aos 28 dias dentro da ca-
mara de carbonatacéo e depois um decréscimo até ao dia 119, com excep¢édo de 10MO, que parece
ter estabilizado. 8M0 e 10MO0 tiveram um elevado acréscimo de resisténcia de 121% e 142% em relagéo
ao 28° dia de ensaios, mas a familia 12MO, que apresentava o pior valor dos trés, teve um crescimento

de quase 459%. A Figura 4.32 revela que os resultados das familias com silica, expostas a um ambiente
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rico de CO2, acompanham a tendéncia das misturas sem silica e dos resultados a flex&o, a apresenta-
rem maior evolucdo nos primeiros 28 dias carbonatados e, quanto maior a concentracao de NaOH e
SiO2, melhores sdo os valores. 8M1, 10M1 e 12M1, dos 28 aos 56 dias tiveram um incremento de
resisténcia de 61%, 173% e 141%, respectivamente, mas s6 12M1 apresenta um pendor vincadamente
positivo a longo prazo. No estudo de Li et al. (2018), com formulagdo de pastas de C3S com agua, é
referido que as reacgdes de carbonatagdo substituem os produtos de hidratacdo por CaCOs. Também
€ mencionado que o desenvolvimento das reacc¢des de hidratacdo torna as particulas do CsS menores,
enquanto os produtos de hidratacdo, como cristais de C-S-H e hidréxido de calcio, aumentam. No en-
tanto, no processo de carbonatacdo, as particulas de C3S véo diminuindo para formar os cristais de
CaCO:s e SiO2 amorfo, que se ligam entre eles para formar uma matriz densa, aumentando significati-
vamente a resisténcia. Por fim, na mesma investigacdo, é referido que a estrutura tridimensional do
SiO2 amorfo gera uma forca de coesdo mais forte do que o gel C-S-H, que é originado pelas forgas de
Van der Waals e Coulomb, e que a reac¢éo de carbonatagdo € um processo de endurecimento rapido.
No entanto, nesta investigacdo, foram utilizados constituintes diferentes, resultando do processo de
carbonatacéo o gel C-S-H além de CaCOs, como pode ser consultado no subcapitulo 4.5.3, mais adi-
ante. No entanto, nessa mesma sec¢ao, sdo notorias as diferencas dos constituintes entre as pastas
10MO0 e 10MOCAR, podendo-se concluir que os carbonatos podem ter tido uma influéncia positiva na
resisténcia, possivelmente com a influéncia da SiOa..

Por conseguinte, também se pode afirmar que, em geral, a presenca dos provetes durante mais de
28 dias dentro da cdmara de carbonatacéo, € prejudicial para estas argamassas de CFRSU activadas
alcalinamente.
4526 Retraccéo

O ensaio da retraccao foi realizado como exemplificado no subcapitulo 3.12.7, que se baseou na
norma LNEC E398 (1993). Os resultados estdo apresentados na Figura 4.33, para as familias sem

silica e, na Figura 4.34, para as que tém silica.
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Figura 4.33: Variacéo dimensional das familias sem silica. Figura 4.34: Variacéo dimensional das familias com silica.

Da Figura 4.33, conclui-se que as familias com maior resisténcia a compresséo tém maior variacao dimen-

sional, o que ndo é coerente, pois uma matriz mais resistente também deveria ser mais densa, o que levaria
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a menor retraccao. Contudo, verificando a Figura 4.23 do mddulo de elasticidade dinamico, 8MO0 apresenta
0s valores mais baixos e 10MO os mais elevados, provando assim que a variacdo dimensional aumenta para
a familia com uma matriz menos rigida. 12MO0 apresenta valores do médulo de elasticidade dinamico préximos
de 10MO, mas a sua variacao foi inferior. Consultando a Figura 4.22, conclui-se que 12MO0 tem uma maior
massa volumica aparente, tornando os provetes menos susceptiveis a variagdes dimensionais. Além disso,
as Figuras 4.25 e 4.28 da resisténcia a flexao e a compressao, respectivamente, demonstram que, a partir do
28° dia, 8MO0 evolui menos do que 10MO e 12MO0, indicando que comeca a estabilizar, enquanto as restantes
mostram uma tendéncia mais ascendente, o que pode levar a concluir que a menor concentracéo de NaOH,
logo menor viscosidade do AA, permitiu o inicio das reac¢cfes de polimerizacdo mais cedo, enquanto nas
restantes as concentragfes elevadas atrasaram o processo de polimerizag&o.

A Figura 4.34 mostra a mesma tendéncia da Figura 4.33, com as familias mais resistentes a revelarem
maior retrac¢do. No entanto, a razdo ndo € a mesma das familias sem silica, ja que, consultando a Figura
4.23, verifica-se que 12M1 apresenta o maior valor do médulo de elasticidade dindmico, seguido de 10M1.
No entanto, a Figura 4.22 indica que a familia 12M1 tem a massa volimica aparente mais baixa das trés
familias com silica, devido ao gas produzido durante as reacgdes, que aumentava com a concentracéo de
NaOH e SiOz, expulsando uma maior quantidade de material do molde e tornando os provetes mais leves
e porosos. Portanto, as familias com silica mais porosas tiveram maior variagao dimensional. Além do mais,
comparando as figuras, as misturas com silica tiveram a maior variacdo na fase inicial, principalmente para
12M1, e atingiram o equilibrio com o ambiente mais cedo.

Os picos, que sobressaem nas Figuras 4.33 e 4.34, antes dos 20 dias, referem-se ao arranjo do humidi-
ficador da camara de cura. Anteriormente, a humidade ndo era controlada, o que tornou a camara mais
seca. A instalagcdo de um novo humidificador introduziu mais humidade no ar, fazendo com que os provetes
expandissem, originando os picos. Em Anexos, é apresentada a Tabela E com os resultados variagao di-
mensional dos provetes.
4.5.2.7 Absorcgao de 4gua por capilaridade

Este ensaio mede a variagdo massica dos provetes, ao longo do tempo, através da sec¢édo dos
provetes que fica em contacto com a agua, absorvendo-a e aumentando a massa. Assim, este ensaio
relaciona-se com a porosidade dos provetes. Para a sua realizacdo, seguiu-se o procedimento de
3.12.5 e a norma europeia EN 1015-18 (2002).

Os resultados do ensaio sdo apresentados nas Figuras 4.36 e 4.37, com os valores dos coeficientes
de absorcao de agua capilar para cada familia de argamassa, que representam o declive da recta que
une os valores medidos aos 10 e 90 minutos e aos 10 e 4320 minutos.

Como mencionado no subcapitulo 4.3.1.1, a agua prejudica a resisténcia dos provetes. Portanto,
neste ensaio ndo foi excepg¢ao, com a absorcao da dgua a desintegrar os provetes, afectando o registo
da massa ao longo do tempo, e a provocar lixiviagdo de constituintes das argamassas. No entanto, foi
notéria a diferenca de comportamento entre as familias, com as misturas com silica a mostrarem melhor
resisténcia a degradacéao (Figura 4.35).

A Figura 4.36 indica um maior coeficiente de absorcao capilar nas familias de argamassa com silica. Tal

pode dever-se a maior porosidade que estes provetes apresentam. Contudo, tanto para as misturas sem e
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com silica, o coeficiente diminui com o incremento da concentracao molal. Nos valores entre 10 e 4320 mi-
nutos, a Figura 4.37 mostra praticamente 0 mesmo. Huseien et al. (2018) também registaram uma diminui-
¢do da absorcao de agua com o aumento da concentracéo de NaOH, devido ao acréscimo de viscosidade
da solugéo, originando uma superficie mais homogénea e densa. No entanto, enquanto se pode dizer que
12MO pode ter uma matriz mais coesa do que 10MO e este mais do que 8MO, nas restantes familias, 12M1
apresenta maior porosidade, apesar do valor do coeficiente mais baixo. Uma das conclus@es possiveis € a
presenca de poros no seu interior de uma dimensao que dificulta a ascensdo da 4gua, diminuindo a tensdo

superficial em relagcdo a 8M1 e 10M1.

Figura 4.35: Degradagao dos provetes no ensaio de absor¢do capilar: 8M1, 8M0, 10M1, 10MO0, 12M1 e 12MO.
Além dos provetes se degradarem, como a Figura 4.35 mostra, outros constituintes sairam de dentro

das amostras através de lixiviagdo, alterando a cor da agua (Figura 4.38). Na Figura 4.39, tanto Al20Oz como
SiO2, sao sollveis em ambientes alcalinos, o que permite formar o gel N-A-S-H, como se pode comprovar
na difraccao de raios-X feita a pasta 10MO e apresentada no subcapitulo 4.5.3. Contudo, os éxidos de ferro
(FeO e Fe203) néo se dissolvem em meio alcalino, mantendo a sua estrutura cristalina, mas, quando entram
em contacto com a agua, com um pH mais neutro, FeO pode sair de dentro das amostras por lixiviag&o.
Sendo assim, esse pode ser 0 motivo para a alteragéo da cor da 4gua. Por fim, importa mencionar que
Chen-Tan et al. (2009), ao investigar a activacdo da CV com NaOH, referem que nem todo o ferro se apre-
senta como 6xidos e sugerem que Fe pode apresentar-se ligado a Al num sistema em espinela ou em vidros
ricos em ferro, diminuindo a quantidade disponivel de Al e Si para as reac¢des de polimerizacdo. Em Ane-

X0s, apresentam-se as Tabelas F e G, com as variagBes massicas e os coeficientes de absor¢do capilar.
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Figura 4.38: Lixiviacdo e degradacéo dos provetes no fim do ensaio; Esquerda: 8M0, 10MO e 12MO; Direita: 8M1, 10M1 e
12M1.
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Figura 4.39: Solubilidade de FeO, Fe,03, Al,O3 e SiO, (Aires-Barros, 1991).

Devido a lixiviacéo de constituintes das amostras, a 4gua foi colocada numa estufa para se obter os
sais que estavam dissolvidos, tendo sido analisados, de seguida, em DRX (Figura 4.40). Da 4gua usada
no ensaio dos provetes com silica, resultaram varios constituintes a base de sédio, sendo na sua mai-
oria carbonatos: halite (NaCl), natrite (Na2CQ3), trona (NasH(COz3)2-2H20), nahcolite (NaHCO3) e ter-
monatrite (Na,CO3-H20). A evaporacao da agua resultante do ensaio com as amostras sem silica foi
mais dificil, com os constituintes a mostrarem um comportamento higroscopico, tornando a amostra
liguida quando saia do forno, nas primeiras horas de secagem. Este comportamento permitiu efectuar
trés analises. Dos primeiros sais analisados, verificou-se a existéncia de termonatrite, natron
(Na2C03-10H20) e carbonato de sédio hidratado (Na2COz-7H20). Da segunda anélise, com a amostra
mais seca, obteve-se apenas termonatrite e carbonato de sédio hidratado, demonstrando que o cons-
tituinte natron desapareceu por ter perdido moléculas de agua. Por fim, na dltima secagem, resultou
apenas o carbonato de sodio termonatrite e halite, um cloreto de sddio bastante sollvel. Na Figura
4.40, é evidente a existéncia de uma parte mais amorfa para as duas primeiras secagens, devido a sais
gue nao conseguem cristalizar, por serem um produto instavel, e a presenga de picos maiores no final,

resultantes da alta cristalinidade dos sais resultantes.
4.5.3 DRX das pastas

A Ultima parte da campanha experimental consistiu na andlise de pastas com CFRSU através do ensaio
do DRX. Escolheu-se duas pastas da familia 10MO (cura na camara seca - P10OMO; cura na camara de
carbonatacéo - P1OMO-CAR) e uma da familia 10M1 (cura na camara seca - P10M1), como representantes
das familias sem e com silica, respectivamente. A formulacdo destas pastas consistiu em retirar os agrega-
dos, mantendo-se a mesma relacao liquido / ligante de 0,65, resultando hum aumento das quantidades do
AA e CFRSU para preencher o molde. Nas misturas sem silica, este método provocou um incremento das
reacgOes entre os dois constituintes, gerando uma maior quantidade de gas e um aumento de volume dos
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provetes (Figura 4.41).
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Figura 4.40: DRX dos sais resultantes das aguas do ensaio de absorgdo de dgua por capilaridade.

Figura 4.41: Producéo de gas durante a amassadura (a) e aumento de volume do provete (b).

O ensaio DRX da pasta P10MO demonstrou a ocorréncia das reac¢des de polimerizacéo, devido a pre-

senca, em fase cristalina, de aluminossilicato de sddio hidratado (Nas[AlSiO4]s-4H20), ou seja, o gel N-A-S-
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H. Os outros constituintes sdo o carbonato de sédio hidratado (Na2COs-7H20), resultante da carbonatacéo
dos ides livres de sodio através do CO: presente no ambiente atmosférico, aluminatos de calcio hidratado
(CasAl207-19H20) e quartzo (SiOz2), que representa a parte da silica ndo reactiva das CFRSU (Figura 4.42).
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Figura 4.42: DRX das pastas P10MO, P10MO-CAR e P10M1.
Observando a Figura 4.42, as pastas P10M0 e P10MO-CAR apenas tém em comum 0 constituinte

quartzo. A pasta carbonatada também apresenta silicato de célcio hidratado (Cai,5SiOs5-xH20), deno-
minado por C-S-H, o carbonato de célcio aragonite (CaCOz) e o bicarbonato de sédio nahcolite
(NaHCO:s). Pouhet e Cyr (2016), na activagao alcalina de escéria por NaOH ou Na2SiOs, referem que
0s principais produtos obtidos no seu estudo foram carbonatos de célcio e s6dio. Também indicam que
a formacéo de nahcolite é favorecida em condi¢des de carbonatacdo acelerada (concentracfes de CO:
entre 1% e 100%) e a formacao de bicarbonatos provoca uma diminui¢do no pH mais acentuada. Os
mesmos autores referem que a carbonatacdo com o CO2 atmosférico ocorre em duas fases, com a
formagédo do carbonato de sodio nos poros da solugéo, na primeira, e, a longo prazo, a evolugédo de
carbonato para bicarbonato numa fase mais equilibrada. Nedeljkovi¢ et al. (2019) também indicam duas
etapas principais na carbonatacdo de materiais activados alcalinamente. Inicia-se na carbonatacdo dos
poros da solugdo, precipitando carbonatos ricos em Na*, demonstrando que a quantidade de Na20O
consumida durante as reaccdes, entre os ligantes e os activadores alcalinos, influencia 0 mecanismo
de carbonatacéo e, de seguida, a descalcificacdo das fases ricas em Ca?* e de produtos secundarios.
O estudo de Li et al (2018), referido em 4.5.2.5, refere que a formacéo de CaCOs e SiO2 amorfo, através

do processo de carbonatacdo do CsS, gera uma forga de coeséo potencialmente mais forte do que a
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do gel C-S-H. Na Figura 4.42, P1OMO-CAR apresenta esse gel, mas também aragonite e uma parte
amorfa entre as posicdes 20° e 35°, podendo também incluir SiO2 amorfa. Portanto, o ganho de resis-
téncia registado com a carbonatagcdo em 4.5.2.4 e 4.5.2.5, para a flexdo e compressao, respectiva-
mente, pode advir desse processo. No entanto, nos mesmos subcapitulos, também foi evidente um
decréscimo de resisténcia com uma cura mais prolongada na camara de carbonatacdo. Bernal et al.
(2013) mencionam que a carbonatagdo descalcifica o gel C-A-S-H, causando a sua retracgdo. Desta
accao, resultam tensdes que se formam a volta das particulas do ligante que nao reagiram, formando
microfendas. Além disso, referem que a nahcolite apresenta um volume molar muito inferior ao do
natron, aumentando os poros e facilitando a entrada do CO2 nos materiais. Nos resultados apresenta-
dos na Figura 4.42, o gel obtido para P1OMO-CAR é o C-S-H e ndo o C-A-S-H, mas o processo de
descalcificagdo também deve ocorrer, provocando a microfissuracao junto as particulas de CFRSU que
ndo reagiram, como quartzo. Além do mais, com a presenc¢a de nahcolite em P10MO-CAR e com a
identificacdo de natron, ap@s a primeira etapa de secagem (sem silica 1) na Figura 4.40, estes resulta-
dos vao ao encontro do referido por Bernal et al. (2013), apesar da utilizacéo de ligantes diferentes.
Por fim, o resultado do ensaio DRX para a pasta P10ML1 identificou, mais uma vez, quartzo, como
seria expectavel, dado a baixa percentagem de silica reactiva presente nas CFRSU, previamente men-
cionada em 2.2.3.2.2. Apesar da dificuldade na identificacao de varios picos para esta familia, também
se detectou a presenca de calcite (CaCOz) e hidroxido de sodio (NaOH) (Figura 4.42). Observando a
Figura 4.40, a calcite apresenta-se nas CFRSU antes de serem misturadas com o AA mas, has pastas
P10MO e P10MO-CAR, a sua presenca ndo é notéria. O NaOH, um dos constituintes do AA, também
s6 ¢ identificado nesta pasta, levando a concluir que, devido aos problemas mencionados na execugao
das argamassas com silica nos capitulos prévios, a estrutura interna da calcite néo foi alterada e o

NaOH nao reagiu na sua totalidade durante a mistura, precipitando.
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5 Conclusdes e desenvolvimentos futuros

5.1 Considerag®es finais

A producéo de residuos sdlidos urbanos tem vindo a aumentar, devido ao crescimento populacional no
mundo e, nos paises menos desenvolvidos, a maioria da deposicéo destes residuos continua a ser feita em
aterros a céu aberto. As solug8es de redugao, reutilizagao, reciclagem e recuperagao dos residuos estdo a
receber maior atencdo por parte dos paises desenvolvidos, para reduzir a quantidade colocada em aterros.
Como resultado desta politica, a incineracdo de RSU tem aumentado. O aproveitamento da CFRSU no
sector da construcao permite atribuir uma nova utilidade aos residuos produzidos, trazendo vantagens
ambientais como a redu¢&o do consumo dos recursos haturais, das emissfes dos gases de estufa e
do espaco ocupado em aterro. O menor impacte do sector no ambiente possibilita a sua sustentabili-
dade. A analise as argamassas produzidas com CFRSU, com recurso a ensaios de normas europeias,
serviu para desenvolver o conhecimento sobre este material. Os resultados obtidos apresentam valores
longe dos das argamassas tradicionais de cimento e das activadas alcalinamente com CV. No entanto,
esse comportamento era expectavel, visto que o estudo da CFRSU como ligante é muito recente. Por-
tanto, a identificagéo dos problemas que surgiram permitiu retirar diversas conclusdes, possibilitando o
desenvolvimento de varias investigagfes futuras, assim como a comparagdo com outros estudos, no

sentido de se obter uma alternativa viavel ao cimento.
5.2 Conclusdes gerais

Nos objectivos propostos inicialmente, ndo era previsto obter resultados 6ptimos de um ponto de
vista de desempenho, mas definir linhas orientadoras para futuros trabalhos com as conclusoes retira-
das. Deste modo, pode-se dizer que os objectivos foram atingidos. A investigacéo foi dividida em trés
etapas essenciais para analisar os resultados finais. A primeira focou-se na revisao da literatura exis-
tente sobre a CFRSU e a activacéo alcalina, com o intuito de conhecer os materiais e prever alguns
resultados e comportamentos. Na segunda etapa, ficaram definidas as quantidades e misturas de cada
argamassa, assim como os procedimentos para a realizacdo dos ensaios, segundo as respectivas nor-
mas. Na mesma etapa, procedeu-se a execugdo desses ensaios. A Ultima serviu para analisar e apre-
sentar os resultados obtidos, justificados, sempre que possivel, com a bibliografia apresentada na pri-
meira parte e com outros estudos que se acharam adequados para completar a informagéo.

As Tabelas 5.1, 5.2 e 5.3 apresentam toda a informac&o resumida sobre os resultados dos ensaios
realizados e apresentados na terceira e quarta fases do capitulo 4, visto que a primeira se focou nas
propriedades dos materiais e a segunda na optimizacdo das argamassas de CFRSU para as fases se-
guintes. Na Tabela 5.1, os resultados de CV e CFRSU sdo comparados aos do cimento, considerado a
mistura de referéncia. Nas Tabelas 5.2 e 5.3, considerou-se como base de comparacao as argamassas
com menores concentragdes de NaOH e SiOz, para demonstrar a evolug&o dos resultados com a variagéo
da quantidade dos constituintes do AA. A andlise é efectuada através de percentagens e setas, que re-
presentam perda ou ganho, ou com o sinal de igualdade, quando os resultados néo variam.

Analisando a Tabela 5.1, constata-se que as argamassas de cimento apresentam os melhores resulta-
dos em quase todos 0s ensaios, justificando o facto de o cimento ser o ligante mais utilizado. Comparando

as argamassas activadas alcalinamente, denota-se ainda uma grande diferenca entre CV e CFRSU, o que
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era esperado, visto que o primeiro ja vem a ser estudado ha mais tempo, enquanto o segundo comegou a

ser investigado como ligante activado alcalinamente ha pouco tempo.

Tabela 5.1: Resultados das argamassas com relacéo liquido / ligante = 0,5.

Familias
Ensaios CIM Ccv CFRSU
Espalhamento (mm) 222,8 186,5 -16,3% | 1036 -535% W
Massa volimica no estado fresco (kg/m3) 2246,8 2247,0 0,0% = 1839,5 -18,1% N
Massa volimica aparente (7 dias) (kg/m3) 2231,4 2084,4 -6,6%  N| 1978,4 -11,3% N
Massa volimica aparente (28 dias) (kg/m3) 22459 2047,7 -8,8% Y 1961,0 12,7% N
Médulo de elasticidade dinamico (7 dias) (GPa) 34,93 16,86 51L,7% N 9,56 72,6% N
Mddulo de elasticidade dindmico (28 dias) (GPa) 37,37 22,82 -38,9% W 10,91 -70,8% N\
Ultra-sons (7 dias) (m/s) 41259 3085,2 252% N| 26268 -36,3% W
Ultra-sons (28 dias) (m/s) 4586,4 3537,2 22,9% N\N| 27612 -39,8%
Resisténcia a flexdo (7 dias) (MPa) 5,35 4,19 21,7% N 1,37 743% N
Resisténcia a flex&o (28 dias) (MPa) 6,89 8,52 23,7% & 2,75 -60,1% N\
Resisténcia & compressao (7 dias) (MPa) 43,92 17,02 61,2% N 4,90 -88,8% N\
Resisténcia a compressao (28 dias) (MPa) 55,15 29,99 -45,6% N\ 6,25 -88,7% N\
Tabela 5.2: Resultados das argamassas de CFRSU sem silica e com relagao liquido / ligante = 0,65.
Familias sem silica
Ensaios 8MO0 10MO 12M0
Espalhamento (mm) 178,0 176,9 0,6% M| 166,3 -6,6% W
Massa voltmica no estado fresco (kg/m?) 1955,6 1972,3 09% | 20101 2,8% 7
Massa volUmica aparente (7 dias) (kg/m?) 1685,5 1631,3 32% M| 16747 -0,6% W
Massa voltmica aparente (28 dias) (kg/m?) 1704,4 1660,6 2,6% S| 1704,0 0,0% =
Massa volUmica aparente (91 dias) (kg/m?) 1702,5 1692,8 0,6% M| 17336 1,8% Vo
Médulo de elasticidade dinamico (7 dias) (GPa) 4,96 5,72 153% & 5,02 1,2% Vo
Mddulo de elasticidade dinamico (28 dias) (GPa) 6,99 8,11 16,1% & 7,50 7,4% 7
Maodulo de elasticidade dinamico (91 dias) (GPa) 8,06 10,90 352% & 10,54 30,8% A
Ultra-sons (7 dias) (m/s) 2115,8 2141,2 1.2% & | 21421 1,2% &
Ultra-sons (28 dias) (m/s) 24246 | 2633,4 8,600 | 25152 37% &
Ultra-sons (91 dias) (m/s) 2650,7 2972,8 122% | 2864,0 8,0% 7
Resisténcia a flexdo (7 dias) (MPa) 1,16 1,55 33,9% £ 1,10 53% W
Resisténcia a flexao (28 dias) (MPa) 2,08 2,60 254% & 1,74 -16,1%
Resisténcia a flexao (91 dias) (MPa) 2,84 3,86 359% o 2,97 4,6% Vo
Resisténcia a flexao - Carbonatado (56 dias) (MPa) 3,40 3,43 1,1% & 5,12 50,8% &
Resisténcia a flexdo - Carbonatado (119 dias) (MPa) 2,47 3,35 35,6% & 4,69 89,7%
Resisténcia a compressao (7 dias) (MPa) 2,96 2,72 81% N 1,80 -39.2% N
Resisténcia a compressao (28 dias) (MPa) 4,78 4,44 -7,0% N 3,00 37,2% M
Resisténcia a compressao (91 dias) (MPa) 6,50 6,41 -1,3% M 6,38 -1,8% W
Resisténcia a compresséao - Carbonatado (56 dias) (MPa) 10,57 10,77 1,9% & 16,77 58,7% &
Resisténcia a compress&o - Carbonatado (119 dias) (MPa) 9,47 11,17 18,0% 4| 16,70 76,4% &
Retracg&o (um/mm) 463,3 392,2 -15,3% W 296,9 -359%
Absorgdo de agua por capilaridade (kg/(m?,min®5)) 1,340 1,127 -15,9% N| 0,795 -40,7% N\
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Nos ensaios do modulo de elasticidade dinamico, ultra-sons e resisténcia a compresséo, € notéria uma
evolucéo das argamassas de CV, diminuindo a perda para as de cimento, e, no caso da resisténcia a flexao,
chega a apresentar um ganho de quase 24%. Ja as argamassas de CFRSU, apesar de apresentarem re-
sultados muito inferiores as de cimento, ttm uma evolugdo muito semelhante, mostrando pequenas varia-

¢Oes nas perdas de 7 para 28 dias, com excepcao da resisténcia a flexdo, que diminuiu razoavelmente.
Tabela 5.3: Resultados das argamassas de CFRSU com silica e com relagao liquido / ligante = 0,65.

Familias com silica

Ensaios 8M1 10M1 12M1
Espalhamento (mm) 154,4 186,3 20,6% & 188,5 22,1% &
Massa volimica no estado fresco (kg/m?) 1962,1 1876,4 4,4% N 1844,8 -6,0% W
Massa voltmica aparente (7 dias) (kg/m?) 1378,7 1379,6 0,1% & 1368,1 -0,8%
Massa volimica aparente (28 dias) (kg/m°) 1399,6 1411,1 0.8% & 1385,3 -1,0% N
Massa volimica aparente (91 dias) (kg/m°) 1405,2 1404,5 0,0% = | 13707 -2,5% N
Médulo de elasticidade dinamico (7 dias) (GPa) 1,33 1,78 33,8% & 1,76 32,0%
Médulo de elasticidade dinamico (28 dias) (GPa) 1,75 2,25 28,7% & 2,73 56,4% &
Médulo de elasticidade dinamico (91 dias) (GPa) 1,79 1,90 6,0% & 3,38 88,5%
Ultra-sons (7 dias) (m/s) 1163,3 1472,9 26,6% & 16035 37,8% &
Ultra-sons (28 dias) (m/s) NA 1389,0 - - 1739,9 - -
Ultra-sons (91 dias) (m/s) 956,8 1400,2 46,3% & 1836,8 92,0% &
Resisténcia a flexdo (7 dias) (MPa) 0,29 0,81 180,5% & 0,76 162,6% &
Resisténcia a flexdo (28 dias) (MPa) 0,33 0,62 89,0% 1,02 208,0% &
Resisténcia a flexdo (91 dias) (MPa) 0,38 0,57 50,9% & 1,05 178,2% &
Resisténcia a flexao - Carbonatado (56 dias) (MPa) 0,65 1,33 105,1% & 2,46 280,8%
Resisténcia a flexdo - Carbonatado (119 dias) (MPa) 0,69 1,08 55,1% 4 1,99 187,6% &
Resisténcia a compressao (7 dias) (MPa) 0,66 2,25 239,2% & 2,74 312,7% &
Resisténcia & compresséo (28 dias) (MPa) 0,90 1,90 111,2% & 3,25 261,6% &
Resisténcia & compresséo (91 dias) (MPa) 0,89 2,20 146,7% & 3,78 324,9% &
Resisténcia a compressao - Carbonatado (56 dias) (MPa) 1,45 5,19 257,4% & 7,84 439,8% &
Resisténcia a compressao - Carbonatado (119 dias) (MPa) 1,57 4,33 175,7% & 10,13 544,3% &
Retracgdo (um/mm) 157,8 496,1 214,4% & | 1639,1 938,6% 4
Absorcado de agua por capilaridade (kg/(m?,min®%)) 1,477 1,488 08% & 1,097 257% N

NA - néo foi possivel obter resultados do ensaio.
Legenda das tabelas:
Ve Valor superior ao de referéncia

N\ Valor inferior ao de referéncia
= Valor idéntico ao de referéncia

Verde Melhor resultado do que o de referéncia

Vermelho Pior resultado do que o de referéncia

O aumento da concentragdo molal de NaOH provoca uma diminuigdo da quantidade de agua no AA
e, consequentemente, a viscosidade aumenta. A Tabela 5.2 mostra, assim, uma tendéncia negativa da
trabalhabilidade com o aumento de NaOH. No sentido inverso, com uma argamassa mais espessa, a
massa volimica no estado fresco aumentou. As familias 10M0 e 12MO apresentam, na sua maioria, re-
sultados superiores aos da familia 8MO0 e os que sé&o inferiores, com o tempo, aproximaram-se, registando

aos 91 dias pequenas perdas e demonstrando que o aumento da quantidade de NaOH foi benéfica. No
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entanto, a familia 12MO regista valores inferiores aos da 10MO0 nos ensaios do médulo de elasticidade
dindmico, ultra-sons e resisténcia a flexdo e a compressao, comprovando que a concentracdo molal de
12 mol/kg de NaOH foi elevada. Contudo, nos provetes carbonatados, quanto maior a concentragao,
melhores os resultados, assim como nos ensaios da retracgdo e da absorcédo de agua por capilaridade.
No caso do ultimo ensaio, 0s provetes registaram perda de massa a medida que o ensaio se desenrolava,
indicando que, nesta fase, a agua é prejudicial a durabilidade destas argamassas.

As familias com silica mostram, em geral, uma melhoria dos resultados com 0 aumento da concentra-
¢do de NaOH e SiO2 no AA (Tabela 5.3). Nos ensaios do estado fresco, quanto maior a produgéo de gés,
das reaccdes do AA com as CFRSU, melhor a trabalhabilidade. No entanto, no ensaio da massa volu-
mica, provocou vazios dentro do recipiente, prejudicando os resultados. A perda de material devido ao
gas, quando a argamassa é colocada no molde, também influenciou os resultados da massa volimica
aparente. Por fim, quanto mais porosa a familia de argamassas, maior variagdo dimensional foi registada.

Em suma, as reacc¢Bes entre o aluminio metalico da CFRSU e o activador alcalino produziram gés
que prejudicou o comportamento das argamassas. Estas tornaram-se mais volumosas, porosas e,
como foi demonstrado no ensaio de retrac¢do, com um comportamento instavel para variagdes de hi-
midade e temperatura. A reactividade dos constituintes da cinza também nao é elevada e foi prejudi-
cada pela presenca de outros metais, diminuindo as reacc¢des de polimerizagéo. Este problema, junta-
mente com a porosidade referida, tornaram os provetes pouco coesos, obtendo-se uma resisténcia
muito baixa, tanto a flexdo como & compresséo, e degradacdo em contacto com a agua. Além disso,
concentracdes elevadas de NaOH no activador alcalino podem originar a formacgéo de criptofluores-
céncias e efluorescéncias nos provetes, provocando a desagregacdo do material. Desta forma, para
melhorar o desempenho das CFRSU activadas alcalinamente, é necessario retirar o aluminio metalico
da sua constituicdo ou deixa-lo corroer totalmente, antes da introducéo dos agregados finos na mistura,
para libertar todo o gas. Uma separagdo mais eficaz dos residuos ndo metdlicos dos metalicos e a
utilizagc&o dos constituintes mais reactivos da CFRSU podem promover uma maior reactividade e, si-

multaneamente com a diminuicdo da porosidade, um melhoramento do desempenho geral.
5.3 Propostas de desenvolvimentos futuros

A utilizacdo das CFRSU como ligante activado alcalinamente é um processo recente e inovador,
pelo que ndo é de estranhar que, durante a execucao destas argamassas e na andlise dos resultados
no capitulo 4, varios problemas tivessem surgido. Por conseguinte, as dificuldades registadas poderéo
ser alvo de investiga¢@es futuras, para aprofundar o conhecimento deste material.

Assim, as propostas de desenvolvimentos futuros sédo as seguintes:

e utilizar as CFRSU sem metais para impedir a formacéo de gas e diminuicdo das reaccbes de

polimerizacéo devido a presenca de ferro e aluminio;

¢ realizar analises mais aprofundadas as CFRSU para entender que outros constituintes podem

ser prejudiciais ao desempenho das argamassas;

e modificar a cura dos provetes através de variacées de tempo, de humidade e de temperatura e

registar o desenvolvimento;

e variar o tempo dos provetes no interior da cAmara de carbonatacgéo e realizar os mesmos ensaios

desta dissertacgéo;
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controlo do pH das misturas durante a amassadura e depois no estado endurecido para perceber
a sua influéncia nas reaccdes de polimerizacéo;

analisar a absorcao de agua das CFRSU e realizar os ensaios desta dissertagdo com variagao
de AA/CFRSU, para entender qual a melhor relacao;

testar diferentes adjuvantes para entender qual é mais estavel em misturas alcalinas;

utilizar silicato de sadio liquido, produzido industrialmente, em vez de um produzido no laborato-
rio, com menor controlo de qualidade;

analisar argamassas com as concentracdes molales utilizadas nesta dissertacéo por periodos mais
extensos, para perceber quando o desenvolvimento das argamassas comeca a estabilizar, principal-
mente para as concentracdes mais elevadas, como 10 mol/kg e 12 mol/kg de NaOH,;

substituir os agregados naturais por reciclados, para reduzir o impacte ambiental.
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Anexos

Tabela A: Quantidades dos materiais para as amassaduras das fases 3 e 4 da campanha experimental

Ligante Denominagdo Cimento (g) CV (g) CFRSU(g) Agua () NaOH (g) SiO2(g) Superplastificante (g) (g) Areiao: (g) Areiaqs Provetes Moldes A.A. utilizado (g)
Cimento CIM 1039,1 0,0 0,0 0,5 0,0 0,0 0,0 1290,6 1290,6 6 2 0,0
Ccv cv 0,0 1039,1 0,0 0,5 207,8 0,0 0,0 1290,6 1290,6 6 2 519,5
CFRSU 0,0 0,0 1039,1 0,5 207,8 0,0 20,8 1290,6 1290,6 6 2 519,5
8MO 0,0 0,0 3636,8 2,4 756,4 0,0 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
10M0 0,0 0,0 3636,8 2,4 945,6 0,0 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
CFRSU 12M0 0,0 0,0 3636,8 2,4 1134,7 0,0 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
8M1 0,0 0,0 3636,8 18 322,9 250,2 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
10M1 0,0 0,0 3636,8 1,7 380,5 294,9 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
12M1 0,0 0,0 3636,8 1,6 4319 334,7 72,7 4517,0 4517,0 21 7 2363,9
Total 1039,1 1039,1  22859,7 13,7 4387,6 879,8 457,2 30973,7 30973,7 144,0 48,0 15222,4
Tabela B: Quantidades do activador alcalino para cada amassadura.
8MO0 10MO0 12M0 8M1 10M1 12mM1 CFRSU (&Y
M NaOH / M H,O 0,320 0,400 0,480 0,180 0,225 0,270 0,400 0,400
M Na,O / M NaOH 0,775 0,775 0,775 0,775 0,775 0,775 0,775 0,775
SiO,/ Na,O - - 1,0 1,0 1,0 - -
M H0 (g) 337,7 337,7 337,7 255,8 241,2 228,2 259,8 259,8
M NaOH (g) 108,1 135,1 162,1 46,1 54,4 61,7 103,9 103,9
M SiO, (9) 0,0 0,0 35,7 42,1 47,8 0,0 0,0
M NazOeq (9) 83,7 104,7 125,6 35,7 42,1 47,8 80,5 80,5
M SiO, + M NaOH + M H,0 (g) 4458 472,8 499,8 337,7 337,7 337,7 363,7 363,7
AA utilizado (g) 337,7 337,7 337,7 337,7 337,7 337,7 259,8 259,8
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Figura B: Moinho grande e o seu interior com a CFRSU.
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Tabela C: Composi¢do quimica elementar da CFRSU.

M NM M + NM

ppm % wt ppm % wt ppm % wt
Mo 22,61 0,003 7,27 0,002 6,56 0,001
Zr 69,56 0,010 252,07 0,062 246,23 0,056
Sr 288,36 0,041 449,8 0,110 446,84 0,101
U <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Rb 10,09 0,001 20,39 0,005 19,77 0,004
Th <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Pb 436,46 0,062 1327,34 0,326 1338,77 0,303
Au <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Se <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
As 31,31 0,004 <LOD <LOD <LOD <LOD
Hg <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Zn 1728,51 0,245 2436,26 0,598 2586,24 0,586
w 580,09 0,082 2442 0,060 247,67 0,056
Cu 1257,55 0,178 1043,36 0,256 1022,27 0,232
Ni 972,32 0,138 114,88 0,028 129,74 0,029
Co <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Fe 475184,91 67,393 34222,81 8,396 51165,86 11,594
Mn 2189,53 0,311 454,82 0,112 567,86 0,129
Cr 1363,11 0,193 151,41 0,037 174,48 0,040
\Y, 249,73 0,035 55,01 0,013 66,33 0,015
Ti 3742,24 0,531 1450,69 0,356 1619,46 0,367
Sc <LOD <LOD 132,91 0,033 143,27 0,032
Ca 76421,82 10,839 126711,19 31,088 129369,79 29,315
K 4325,15 0,613 9691,35 2,378 10288,96 2,331
S 5892,44 0,836 7086,27 1,739 7621,31 1,727
Ba 875,84 0,124 343,55 0,084 485,95 0,110
Cs 133,04 0,019 <LOD <LOD <LOD <LOD
Te 78,96 0,011 <LOD <LOD <LOD <LOD
Sb 26,58 0,004 <LOD <LOD <LOD <LOD
Sn 594,81 0,084 156,31 0,038 154,19 0,035
Cd <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Ag 10,73 0,002 <LOD <LOD <LOD <LOD
Pd <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Nb 8,96 0,001 9,11 0,002 9,03 0,002
Bi 67,76 0,010 <LOD < LOD < LOD <LOD
Re <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Ta <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Hf <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Al 27067,25 3,839 17393,84 4,267 20814,44 4,716
P 5957,14 0,845 7112,56 1,745 7886,08 1,787
Si 74644,17 10,586 181124,48 44,437 188130,42 42,630
Cl 3964,86 0,562 5259,12 1,290 5483,97 1,243
Mg 16896,83 2,396 10344,12 2,538 11286,52 2,557

705092,72 100 407595,12 100 441312,01 100
Legenda da tabela:
M Fracgcdo magnética

NM  Fraccdo ndo magnética
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Legenda da tabela:

M
NM

Tabela D: Composigdo dos 6xidos da CFRSU.

M NM M + NM

ppm % wt ppm % wt ppm % wt

MoOs; 33,92 0,003 10,91 0,001 9,84 0,001
ZrO, 93,91 0,009 340,29 0,047 332,41 0,042
SrO 341,13 0,031 532,11 0,073 528,61 0,067
0] <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Rb,O 11,04 0,001 22,31 0,003 21,63 0,003
Th <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
PbO 470,07 0,043 1429,55 0,195 1441,86 0,183
Au,03 <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
SeO, <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
As,03 41,33 0,004 <LOD <LOD <LOD <LOD
Hg <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Zn0o 2151,99 0,198 3033,14 0,415 3219,87 0,409
WO;3 730,91 0,067 307,69 0,042 312,06 0,040
CuO 1571,94 0,145 1304,20 0,178 1277,84 0,162
NiO 1234,85 0,114 145,90 0,020 164,77 0,021
CoO <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Fe;03 679514,42 62,609 48938,62 6,691 73167,18 9,291
MnO 2824,49 0,260 586,72 0,080 732,54 0,093
Cr,03 1990,14 0,183 221,06 0,030 254,74 0,032
V205 444,52 0,041 97,92 0,013 118,07 0,015
TiO; 6249,54 0,576 2422,65 0,331 2704,50 0,343
Sc <LOD <LOD 132,91 0,018 143,27 0,018
CaO 106990,55 9,858 177395,67 24,253 181117,71 22,999
K20 5211,81 0,480 11678,08 1,597 12398,20 1,574
SO3 14731,10 1,357 17715,68 2,422 19053,28 2,419
BaO 977,44 0,090 383,40 0,052 542,32 0,069
Cs 133,04 0,012 <LOD <LOD <LOD <LOD
Te 78,96 0,007 <LOD <LOD <LOD <LOD
Sb,03 31,90 0,003 <LOD <LOD <LOD <LOD
Sno; 755,41 0,070 198,51 0,027 195,82 0,025
CdO <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Ag 10,73 0,001 <LOD <LOD <LOD <LOD
PdO <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Nb,Os 12,81 0,001 13,08 0,002 12,91 0,002
Bi,O3 75,55 0,007 <LOD <LOD <LOD <LOD
Re <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Ta,0s <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
HfO, <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD <LOD
Al,Os 51157,10 4,713 32874,36 4,494 39339,29 4,995
P20s 13641,85 1,257 16287,76 2,227 18059,12 2,293
SiO, 161977,85 14,924 393040,12 53,735 408243,01 51,841
Cl 3964,86 0,365 5259,12 0,719 5483,97 0,696
MgO 27879,77 2,569 17067,80 2,333 18622,76 2,365

1085334,917 100 731439,493 100 787497,57 100

Fracgdo magnética

Fraccio ndo magnética
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Tabela E: Variagéo dimensional das argamassas com CFRSU (um/mm).

Tempo (dias) 8M0 10M0 12M0 8M1 1oM1 12mM1
2 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
3 57,81 37,50 -56,25 -4,69 10,94 67,19
4 93,75 67,97 -34,38 7,81 90,62 635,94
5 116,41 109,37 -14,06 12,50 169,53 905,47
6 159,38 128,12 0,00 38,28 249,22 1123,44
7 184,38 168,75 21,87 75,00 313,28 1285,94
8 206,25 181,25 33,59 96,87 349,22 1378,13
10 228,13 208,59 53,12 164,84 438,28 1590,62
12 226,56 257,03 96,09 186,72 503,91 1696,87
14 241,41 285,16 125,78 129,69 459,38 1653,12
16 211,72 280,47 132,81 143,75 476,56 1679,69
18 232,81 246,09 103,12 117,97 428,13 1614,84
20 255,47 253,12 90,62 82,81 390,63 1576,56
22 274,22 215,62 52,34 85,16 383,59 1573,44
24 289,06 228,91 67,97 96,88 398,44 1580,47
26 306,25 242,19 75,78 102,34 404,69 1583,59
28 320,31 253,12 89,84 106,25 411,72 1585,94
31 330,47 269,53 114,06 110,94 415,63 1586,72
34 343,75 276,56 123,44 110,94 419,53 1588,28
37 359,38 285,94 138,28 117,19 427,34 1594,53
41 371,88 295,31 147,66 117,19 435,16 1597,66
43 378,13 303,91 161,72 117,97 435,94 1598,44
48 396,88 312,50 177,34 112,50 432,03 1593,75
49 400,00 314,84 182,03 120,31 445,31 1607,03
52 402,34 327,34 207,03 122,66 446,88 1607,03
55 411,72 331,25 210,94 125,00 452,34 1610,16
56 414,06 331,25 212,50 125,78 451,56 1606,25
63 423,44 350,78 231,25 124,22 453,91 1607,81
70 433,59 363,28 247,66 135,16 466,41 1617,97
78 443,75 370,31 259,38 151,56 482,81 1634,37
84 458,59 377,34 272,66 148,44 482,03 1628,13
91 463,28 392,19 296,87 157,81 496,09 1639,06

Tabela F: Variagdo massica média das argamassas com CFRSU (g) no ensaio de absor¢édo de agua por capilaridade.
Tempo (min)

10 90 180 360 1440 4320

Familias
Média DP Média DP Média DP Média DP Média DP Média DP

8M0 312 032 58 040 733 043 893 047 1348 038 16,552 061
10M0 225 024 433 026 538 023 663 020 11,18 0,57 1352 0,59
12M0 1,72 027 278 033 327 043 415 039 725 062 967 081
8M1 6,40 0,18 9,77 017 1192 0,29 1513 043 20,72 038 21,17 051
10M1 622 098 900 114 1057 120 12,73 139 19,67 120 21,10 0,39
12mM1 453 032 570 023 622 025 707 026 1042 0,33 1550 0,35
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Tabela G: Coeficientes de absorgo capilar das argamassas com CFRSU (kg/(m?2.min%%).

10 min - 90 min 10 min - 4320 min
Familias
Média DP Média DP

8MO0 0,268 0,022 1,340 0,049
10M0 0,208 0,016 1,127 0,077
12M0 0,107 0,018 0,795 0,095
8M1 0,337 0,022 1,477 0,060
10M1 0,278 0,031 1,488 0,114
12M1 0,117 0,017 1,097 0,056
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