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RESUMO

Os ladrilhos ceramicos, utilizados em Portugal ininterruptamente ha mais de cinco
séculos, constituem uma solugéo eficiente, pratica e de baixo custo, e ao mesmo tempo
uma forma de qualificacdo estética dos espagos interiores e exteriores dos edificios e
espacos urbanos. Os ladrilhos caracterizam-se pela baixa permeabilidade ou mesmo
impermeabilidade, resisténcia ao desgaste, facilidade de manutengéo e limpeza, face a

outras solucdes de revestimento de paramentos verticais e horizontais.

A aplicacdo de ladrilhos é indissociavel da producdo de argamassas colantes, que
sofreram uma grande evolugdo em meados do século XX com o inicio da producao de
argamassas secas pré-doseadas e a incorporacdao de adjuvantes, nomeadamente os
retentores de 4gua e os ligantes poliméricos, que possibilitaram a redugao da espessura
a aplicar destes materiais e aumentam a capacidade colante. Esta evolu¢ao deu origem
a uma nova geracao de produtos, os adesivos para ladrilhos, que incluem os

cimentos-cola, cujo ligante é o cimento.

A produgéo de cimento esta associado a um impacto ambiental significativo, resultado
do consumo de matérias-primas nao renovaveis e da emissao de CO.. Uma das formas
de mitigar este impacto e contribuir para uma construgao mais sustentavel, é reduzir a
quantidade de cimento utilizado em produtos de construgdo em particular se, em
simultaneo, se reutilizar subprodutos de outras industrias. E neste sentido que surge a
presente dissertacao, que pretende contribuir para o desenvolvimento de cimentos-cola
com menores teores de cimento, ao substitui-lo parcialmente por residuo um residuo
gerado em refinarias de petréleo em concreto, o catalisador usado da unidade de
cracking catalitico em leito fluidizado (FCC — fluid catalytic cracking).

Neste contexto foram preparadas duas séries de cimentos-cola, que pretendiam
reproduzir dois tipos de cimentos-cola com exigéncias funcionais distintas, nas quais o
cimento foi sendo parcialmente substituido pelo residuo de catalisador de FCC em
percentagens até 50%, em massa, cimento. O objetivo foi avaliar a evolugdo das
caracteristicas dos dois cimentos-cola em funcdo do aumento do teor de residuo de
catalisador de FCC, e comparar os valores obtidos com os de duas misturas de
referéncia que pretendiam reproduzir da melhor forma possivel os cimentos-cola

correspondentes, comercializados pela CIARGA.

As propriedades dos cimentos-cola foram avaliadas atraves da realizagdo dos ensaios
previstos na norma NP EN 12004:2007+A1, e incluiram a determinagéao da tenséo de
aderéncia em diversas condigbes de envelhecimento das amostras e apos tempo



aberto, a identificagdo dos modos de rotura na falha, a capacidade de transferéncia de
cimento-cola para o ladrilho, a resisténcia ao escorregamento e a deformacao

transversal do cimento-cola.

A substituicao parcial de cimento por residuo de catalisador de FCC conduz a uma
diminuicdo da trabalhabilidade das misturas em ambas as séries — MC_FCC e
MCR_FCC. Na série MC_FCC, a tensdo de aderéncia, principal caracteristica dos
cimentos-cola, atinge um maximo nos cimentos-cola em que o teor de substituicao foi
de 12,5%. Na série MCR_FCC, em 3 ensaios (aderéncia ap6s imersao em agua, apos
envelhecimento por calor e ap6s tempo aberto de 30 minutos) o valor mais elevado da
tensdo de aderéncia foi atingido pelos cimentos cola com 25% de teor de substituicao.
Todos os cimentos-cola da série MC_FCC cumpriram o requisito da norma para um
cimento-cola do tipo especificado. No caso da série MCR_FCC, apenas o cimento-cola
MCR_FCC50 n&o cumpriu o requisito da norma, no caso do ensaio de determinacao da

tensao de aderéncia p6s envelhecimento em agua.

A resisténcia ao escorregamento tende a diminuir nos cimentos-cola com teores de
substituicdo a partir de 25%, inclusive. Os cimentos-cola com 12,5 de teor de
substituicao apresentam um escorregamento superior, mas muito préoximo, do verificado
para o cimento-cola de referéncia. Os cimentos-cola do tipo reproduzido pela série
MCR_FCC cumpriram todos o requisito normativo.

A substituicao parcial de cimento por residuo de catalisador de FCC, em cimentos-cola,
reflete-se na diminuicdo da quantidade de cimento consumido, e consequentemente na
reducao das emissdes de CO,, bem como na redugédo do consumo de matérias-primas
nao renovaveis, contribuindo ao mesmo tempo para a melhoria das caracteristicas dos

cimentos-cola, quando comparados com os produtos atualmente comercializados.

PALAVRAS-CHAVE: Cimento; Impacto ambiental; Cimento-cola; Residuo de
catalisador de FCC; Reutilizacao de residuos industriais.
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ABSTRACT

Ceramic tiles have been used in Portugal for more than five centuries. Besides being an
inexpensive and practical solution for wall cladding, it is also a way of qualifying,
aesthetically, the interior and exterior spaces of buildings and urban spaces. Ceramic
tiles are known to be impermeable, resistant to wear and easy to maintain and clean

when compared to other surface coating solutions.

The production of adhesive mortars, essential for tiling, suffered a significant evolution
in the twentieth century namely associated to the production of dry-mix mortars, which
allowed different additions and admixtures incorporation on their compositions. That lead
to their technical performance improvement. The addition of water retention agents,
specifically, made possible for the mortars to be applied in thinner layers, improving the
yield of the adhesive mortar. These polymer-modified pre-packed dry-mix mortars are
part of a new kind products, the adhesives for tiles. These family of materials include the

cementitious adhesives, using cement as binder.

Cement production is accountable for a considerable environmental impact due to the
consumption of non-renewable raw materials and CO. emissions. Reducing the cement
consumption, by reutilizing waste products from other industries, is one way of lowering
this environmental impact and contribute to a more sustainable construction.
Considering this actions, the aim of this thesis is to contribute to the development of new
cementitious adhesives with less cement, by partially replacing it with spent FCC (fluid
catalytic cracking) catalyst.

Two series of cementitious-adhesive mixtures were prepared and, in which, the rate of
cement replacement by spent FCC catalyst in each mixture was incrementally increased
up to 50 percent of the total mass of binder. The objective was to assess the evolution
of the cementitious-adhesives’ characteristics in relation to the amount of cement
replaced and compare those values with those of the reference mixtures. Reference
mixtures were prepared as a way of reproducing the type of cementitious adhesives sold
by CIARGA, and thus having a term of comparison.

The characteristics of each mixture were determined by using the test methods referred
on the European norm EN 12004:2007+A1 bond adhesive strength under various types

of conditioning, open time, slip and transverse deformation.

The partial replacement of cement by spent FCC catalyst lead to a reduction of the
mixtures’ workability. Considering the MC_FCC adhesives, the tensile adhesion strength
peaks when the cement is replaced by FCC at a 12,5 percentage. When evaluating the

\'%



MCR_FCC adhesives, the top tensile adhesion strength is measured for the
MCR_FCC25 adhesive for 3 testes (adhesion strength after water immersion, after heat
aging and after open time 30 minutes). All adhesives, except for MCR_FCC50 in the
adhesion after heat aging test, complied with the requirements stated on the standard

for an adhesive of the specified type.

The slip decreases for the mixtures with 25% and more of replacement rate. For
adhesives with a 12,5% replacement rate, the measured slip is higher, but very close to
those with no FCC. All adhesives in the MCR_FCC series achieved enough slip
resistance to be classified as an adhesive with reduced slip

The incorporation of waste FCC catalyst in cementitious adhesives leads to a reduction
of CO2 emissions as well as a reduction of raw-materials consumption, while improving

the characteristics of the cementitious adhesives compared to those currently marketed.

KEYWORDS: Cement; Environmental impact; Cementitious adhesives; Spent FCC

catalyst; Industrial waste reuse.
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1. INTRODUCAO

1.1 CONSIDERACOES INICIAIS

O presente documento apresenta o trabalho desenvolvido durante o periodo
compreendido entre os meses de fevereiro de 2016 e setembro do mesmo ano, sob a
orientacdo da Professora Carla Maria Costa do ISEL e coorientacdo do Eng.° José
Domingos Costa da CIARGA. A elaboracao deste documento visa a obtencao do grau
de Mestre em Engenharia Civil na area de especializacdo de Edificages.

1.2 ENQUADRAMENTO E JUSTIFICACAO DO TEMA

O setor da Construgao Civil tem uma importancia muito significativa no conjunto das
economias a nivel mundial devido a extensa cadeia de valor que cria. O impacto deste
setor faz-se sentir em empresas de outros setores, quer a montante quer a jusante,
como sdo disso exemplo os setores bancério e imobiliario [1] . A globalidade e a grande
diversidade de operagdes produtivas que lhe estdo associadas traduzem-se num
impacto ambiental significativo, causado pelo consumo de recursos ndo renovaveis e

pela emissado de gases poluentes [2]

A industria da construgao civil ainda é sinénimo de betdo, que é, a seguir a agua, o
material mais consumido no planeta, com um consumo anual per capita de 3
toneladas[2] . O cimento é, ndo so6 o principal constituinte do betdo, como também um
material essencial a atividade da construgcéo, estando presente em inimeros produtos
— argamassas de assentamento ou revestimento, blocos, cimentos-cola, entre outros -
sendo que a sua producao tem crescido cerca de 2,5% anualmente [2] . O impacto
ambiental pelo qual a industria do cimento é responsavel, deve-se ao consumo de
matérias-primas, calcario e argila, e a emissao de CO; para a atmosfera. Em concreto,
por cada tonelada de cimento produzido s&do consumidas cerca de 1,7 tonelada de
matérias-primas e emitidos cerca de 900 kg de CO: para a atmosfera[3] . As emissdes
de CO2 com origem na produgao de cimento constituem entre 5 a 7 % das emissdes de
CO: globais de origem humana, diretamente, através da calcinagcao do calcério e da
argila, e indiretamente, pelo consumo de combustiveis fosseis utilizados no
aquecimento dos fornos e no transporte das matérias-primas e do produto acabado [2]
. A mitigacdo deste impacto ambiental pode ser conseguida através de praticas

associadas a construgao sustentavel, como sendo: a reutilizacao de residuos de outras

1
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industrias como substitutos de matérias primas, a otimizacdo do consumo energético
das fabricas, a utilizacao de combustiveis alternativos e a substituicdo parcial de cimento
por subprodutos industriais [3] .

E neste contexto que surge o tema para o presente TFM, em que se propde a
substituicdo parcial do cimento, presente nos cimentos-cola pré-fabricados, por um
residuo gerado pela industria petrolifera, cuja atividade pozolanica foi comprovada em
trabalhos anteriores [4] a [8] . O residuo em causa é o catalisador exausto gerado na
unidade de “cracking” catalitico em leito fluidizado (FCC — do inglés fluid catalytic
cracking), em particular o residuo produzido na unidade de FCC da refinaria de Sines
da Petrogal, que apresenta atividade pozolanica e viabilidade de incorporacdo em
materiais a base de cimento, demonstrada em trabalhos académicos anteriores [4] , [9]
a[13].

1.3 OBJETIVOS DO TRABALHO

O objetivo deste TFM é contribuir para o desenvolvimento de novos cimentos-cola com
menor teor de cimento nas suas composigdes, diminuindo o consumo de um produto
cujo impacto ambiental € por demais significativo. Neste trabalho pretende-se estudar,
em particular, a viabilidade da substituicdo parcial de cimento por FCC em cimentos-cola
comerciais, na perspetiva de estabelecer novas composi¢cdes destes produtos pré-
doseados.

De forma a avaliar essa viabilidade, pretende-se:

e Avaliar o efeito da substituicdo parcial de cimento pelo residuo de FCC nas
propriedades, em particular a adeséo, escorregamento e deformagéo transversal
dos cimentos-cola

e Avaliar as caracteristicas de desempenho dos cimentos-cola com incorporagao
de FCC a luz das especificagcdes requeridas pelas normas europeias em vigor

e Comparar as caracteristicas dos cimentos-cola com incorpora¢do de FCC com
as dos cimentos-cola comerciais da CIARGA.

A avaliacdo de um espetro de percentagens de substituicdo tem como objetivo final a
definicdo de uma percentagem 6tima de substituicdo de cimento por FCC, para o qual
exista, possivelmente, uma melhoria das caracteristicas de desempenho do

cimento-cola.
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1.4 ABORDAGEM METODOLOGICA

A metodologia cientifica empreendida para alcangar o0s objetivos descritos
anteriormente é descrita neste subcapitulo.

Inicialmente foi necessario proceder ao aprofundamento dos conhecimentos sobre os
conceitos fundamentais para a compreensao dos varios fenomenos envolvidos nesta
investigacao, nomeadamente a hidratagdo do cimento e a reagdo pozolanica. Em
seguida efetuou-se a anadlise dos trabalhos académicos e industriais, nacionais e
internacionais, elaborados anteriormente sobre o tema em estudo e dos documentos
normativos aplicaveis. Deste estudo resultou a elaboragéo da sintese de conhecimentos
qgue constitui o capitulo 2 deste documento e a definicdo da campanha experimental
descrita no capitulo 3.

Apoés a realizacdo da campanha experimental, em que foram ensaiados cimentos-cola
com diferentes teores de incorporacao de FCC, procedeu-se a andlise e discussao dos
resultados experimentais que se apresenta no capitulo 4. A discussao dos resultados
teve em consideragdo os resultados obtidos em trabalhos académicos e artigos

cientificos, nacionais e internacionais, relativos a este tema.

O trabalho de investigagdo e de laboratério empreendidos no ambito deste TFM,
culminaram com a redagdo do presente documento, no qual foram compiladas e
organizadas em textos, figuras e quadros: os conceitos e informagbes recolhidos e
apreendidos, os resultados obtidos, as andlises, as discussdoes e as conclusdes
apresentadas.

1.5 ESTRUTURA E ORGANIZAGAO DO TRABALHO

Neste capitulo é descrita a estrutura e organizagéo segundo as quais se desenvolve o0s
5 capitulos deste trabalho.

No primeiro capitulo é realizada uma primeira abordagem ao tema do trabalho, no qual
sdo apresentadas as consideracoes iniciais, 0 enquadramento e a justificacdo da
escolha do tema, os objetivos que norteiam o desenvolvimento do mesmo e a

abordagem adotada para a sua execugao.
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O segundo capitulo, de caracter mais tedrico, apresenta uma sintese de conhecimentos
relevantes para o estudo desenvolvido neste trabalho, nomeadamente: i)
enquadramento histérico do cimento, ladrilhos e cimentos-cola; ii) abordagem a
problematica ambiental relativa a producao de cimentos-cola; iii) descricdo dos materiais
constituintes os cimentos-cola; iv) enquadramento do cimento-cola nas normas em
vigor; v) efeitos da substituicao parcial de cimento por FCC em produtos de construgcao
a base de cimento.

O terceiro capitulo apresenta a descricdo da campanha experimental realizada,
nomeadamente, os métodos de caracterizacdo dos materiais utilizados nos
cimentos-cola estudados, bem como os procedimentos de mistura e de realizagcao dos
ensaios sobre os cimentos-cola preparados com diferentes composi¢des. Neste capitulo
também se apresenta o plano de ensaios a realizar para cada uma das séries de
cimentos-cola. Por fim, sdo descritos todos os ensaios a realizar de acordo com o
previsto na norma NP EN 12004:2007+A1.

O quarto capitulo apresenta, a andlise e discussao dos resultados obtidos na campanha
experimental. Os resultados sao, sempre que possivel, expostos em quadros, e graficos
gue se apresentam coerentemente (em termos de cores e estrutura) com o objetivo de
facilitar a leitura dos resultados, bem como a analise comparativa dos resultados obtidos
com cimentos-cola com incorporagado de FCC em relagdo a mistura de referéncia que
reproduz o cimento-cola comercial (que nao inclui o residuo em estudo, na sua

constituicdo).

No capitulo 5 sdo expostas as conclusdes decorrentes do exposto no capitulo 4 e do
trabalho realizado no capitulo 3, e a efetividade do trabalho face aos objetivos propostos
inicialmente. Sao analisadas as possiveis contribuicbes praticas decorrentes desta
investigacao e propostos trabalhos futuros a realizar no seguimento da elaboragéo deste
trabalho e de forma a complementa-lo.
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2 SINTESE DE CONHECIMENTOS

2.1 CONSIDERACOES INICIAIS

A industria da construgdo contribui significativamente para o desenvolvimento
socioecondmico, tanto de paises desenvolvidos, como de paises em vias de
desenvolvimento. Por um lado, providencia infraestruturas publicas e privadas
indispensaveis a varias atividades econémicas, como o comércio, servicos e outras
industrias, por outro, emprega um elevado numero de pessoas de forma direta e indireta.
Na Uniao Europeia, esta industria gera aproximadamente 10% do PIB e é responsavel
por 7% do emprego [14] . No entanto, o crescimento econémico devido a industria da
construcao nédo € indissociavel de aspetos negativos, como 0 aumento da emissao de

gases de efeito de estufa resultantes das varias atividades inerentes a esta industria.

A emissao de gases de efeito de estufa associada a industria da construgéo tem origem
sobretudo na produgéo de cimento, que atingiu os 4600 milhdes de toneladas no ano
de 2015 [15] e corresponde a cerca de 5% das emissdes de CO2 geradas pela atividade
humana [2]. Estas emissdes tém como origem a queima de combustiveis fésseis para
aquecimento dos fornos em que é produzido o cimento, e no processo de calcinagdo no
qual se forma o hidroxido de calcio [16] . A producao de cimento também é responsavel
por um impacto ambiental significativo, devido a exploragdo e consumo de recursos
naturais nao renovaveis (calcario e argila). No contexto do desenvolvimento e da
construgdo sustentavel, a reducdo do consumo de matérias-primas € recursos
energéticos ndo renovaveis, a maximizacao da reutilizagéo de recursos e a diminuicao

das emissoes de CO, assumem um caracter prioritario [3] .

Neste sentido, é importante e urgente a implementacao de medidas mitigadoras do
consumo de cimento, como por exemplo, a identificacdo e otimizagdo de materiais que
possam ser utilizados na produgdo de materiais de construgdo a base de cimento,
substituindo-o parcialmente sem que as caracteristicas do produto final sejam afetadas
[17] . A reutilizagcdo de subprodutos de outras industrias, com esta finalidade, constitui
uma forma de reduzir o consumo e promover a reutilizacao de matérias-primas [3] . O
catalisador exausto da unidade de cracking catalitico em leito fluidizado (referido no
presente trabalho como catalisador exausto de FCC), um residuo gerado durante a
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refinacdo de petroleo, € um dos materiais que apresenta caracteristicas promissoras
para ser utilizado com este fim [4] a [13] .

2.2 A PROBLEMATICA AMBIENTAL DO CIMENTO-COLA

As evidéncias da influéncia do homem nas alteragées climaticas tém vindo a aumentar,
sendo o aquecimento global uma consequéncia inequivoca dessa influéncia. E
extremamente provavel que mais de metade do aumento observado na temperatura
média da superficie da terra, desde 1951 até 2010, tenha sido provocado pelo aumento
da concentracdo de gases de efeito de estufa (GEE) e outros fatores de origem
humana [18] .

A Conferéncia das Nagdes Unidas para o Meio Ambiente e Desenvolvimento, realizada
em 1992 no Rio de Janeiro, produziu um tratado, a Convencdo Quadro das Nagdes
Unidas para as Altera¢des Climaticas, que considerava as emissdes de GEE o principal
responsavel pelo aquecimento global. O objetivo final deste tratado era a estabilizagao
das concentragdes dos GEE na atmosfera, de forma a evitar uma interferéncia perigosa
de origem humana no sistema climatico [18] . No ambito deste tratado surgiu em 1997
um documento de caracter vinculativo, o Protocolo de Quioto, que indicava os
compromissos a assumir por cada pais signatario em matéria de limitacdo e reducao
das emissdes de GEE. As disposicdes deste protocolo incidiam sobre seis GEE: di6xido
de carbono (CO2), metano (CHs.), éxido nitroso (N20O), hidrocarbonetos fluorados (HFC),
hidrocarbonetos perfluorados (PFC) e o hexafluoreto de enxofre (SFe) Erro! A origem

da referéncia nao foi encontrada..

Embora os diferentes GEE tenham diferentes capacidades de aprisionar calor, e nao
sendo o CO. 0 gads com maior capacidade, a sua concentracdo na atmosfera, tdo mais
elevada que qualquer um dos outros (cerca de 65%), torna-o o principal responsavel
pelo aquecimento global [18] [20] . A produgdo de cimento, a nivel mundial, é
responsavel por 5 a 7 por cento das emissdes de CO: globais de origem humana [2] .
O cimento é o principal constituinte funcional dos cimentos-cola, pelo facto de lhe
conferir a sua propriedade ligante, sendo incluido, tipicamente, numa percentagem de
20 a 50 por cento em massa da mistura seca [21] . Adicionalmente, e ainda que presente
numa percentagem inferior a outros constituintes, como a areia, € o principal
responsavel pelo impacto ambiental gerado na producao dos cimentos-cola. O impacto
ambiental associado a industria e produgao do cimento ndo se limita as emissdes de

CO2, podendo ser sistematizados da seguinte forma:
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i.  consumo de matérias-primas nao-renovaveis — para produzir uma tonelada de
cimento estima-se que seja necessario, aproximadamente, duas toneladas de
calcério e argila [22]

ii. consumo de combustivel — a producdo de cimento implica o consumo de
quantidades significativas de combustiveis fésseis (em particular para o
aquecimento dos fornos) como o carvao e o gas natural [23]

ii. emissdo de CO, — por cada tonelada de cimento produzido é emitida,
aproximadamente, uma tonelada de CO. para a atmosfera, com origem
sobretudo no consumo de combustiveis fosseis e na descarbonatacdo do
calcario [2] .

Face ao apresentado, a industria da construgao, e nomeadamente a da produgéo de
cimento, tera de enquadrar a sua atividade no ambito das disposi¢cbes adotadas no
Protocolo de Quioto. No contexto da produgao sustentavel de materiais a base de
cimento, uma das contribuicées possiveis € a utilizacdo de matérias-primas alternativas,
nomeadamente residuos de outras industrias, como substitutos parciais do cimento. A
substituicdo parcial de cimento em produtos como os cimentos-cola, por subprodutos
de outras industrias, reduz diretamente a producdo de cimento, contribuindo para a
mitigacdo do impacto ambiental associado a sua producgéo: diminuicdo da exploragcéao

de matérias-primas ndo renovaveis e das emissdes de CO- para a atmosfera.

A produgao de cimentos-cola é responsavel por outros impactos ambientais que advém
da exploracao e producao dos outros constituintes deste produto, como a areia, o filler,
a metilcelulose e a resina, embora este impacto seja de menor importancia face ao
provocado pela produgdo do cimento. Esta questdo ndo sera abordada no
desenvolvimento deste trabalho (secgéo 3).

2.3 O CIMENTO-COLA

Os cimentos-cola sao materiais utilizados para o assentamento de ladrilhos ceramicos
e pedras naturais. Existem diversos tipos de materiais usados para estes fins, que
devem ser escolhidos em func¢ao das suas propriedades, do tipo de material a assentar,
do suporte e do comportamento final que se pretende obter em fungédo das condi¢des
climatéricas a que estardo sujeitos. Importa distinguir as argamassas tradicionais de
assentamento, que sao misturadas em obra e aplicadas em camadas mais espessas, e
os adesivos industriais [24] , com constituintes pré-doseados e que podem ser aplicados



| Capitulo 2 — Sintese de Conhecimentos

em camadas mais finas. Os cimentos-cola inserem-se nesta categoria, sendo estes

produtos de construg¢ao regulamentados pela NP EN 12004:2007+A1.

A Norma Europeia EN 12004:2007+A1 — Adhesives for tiles — Requirements, evaluation
of conformity, classification and designation [24] define cimentos-cola como sendo uma:

- Mistura de ligantes hidraulicos, agregados e aditivos organicos. O cimento-cola é

misturado com agua ou outro liquido imediatamente antes da aplicagao.

Diversos termos como argamassa colante ou argamassa adesiva sdo empregues na
literatura em referéncia aos cimentos-cola [25] . O termo adesivo € utilizado em sentido
lato na norma NP EN 12004:2007+A1 [24], Adhesives for tiles, ao referir-se desta forma
nao s6 aos adesivos a base de cimento como também aos adesivos de dispersao e aos
adesivos de resinas reativas, que sao compostos organicos com uma constituicdo
quimica muito diferente dos adesivos a base de cimento, mas cuja fungao pode ser a
mesma. Por este facto, a norma distingue trés tipos de adesivos e classifica-os em
funcao do ligante:

Adesivos-cimenticios tipo C (C = base de cimento) — mistura de ligantes
hidraulicos, tipicamente cimento, agregados e aditivos organicos. Na industria
este tipo de cimentos é correntemente designado por cimentos-cola
i.  Adesivos em dispersao, tipo D (D = dispersao) — mistura de ligantes organicos,
na forma polimeros aquosos em dispersao, aditivos organicos e cargas minerais
ii.  Resinas reativas, tipo R (R = resinas) — uma mistura resinas sintéticas, aditivos
organicos e cargas minerais, em que o endurecimento ocorre devido a uma

reacao quimica.

O ambito deste TFM recai sobre os adesivos cimenticios (tipo C) que no decorrer deste

trabalho serédo referidos como cimentos-cola, por ser esta a sua designagéo corrente.

A cada tipo de adesivo a norma NP EN 12004:2007+A1 [24] associa diferentes classes
qgue pressupdem diferentes caracteristicas. As caracteristicas podem ser fundamentais
(1 e 2) e opcionais (E, F, T, S1 e S2) podendo combinar-se uma caracteristica
fundamental com quaisquer caracteristicas opcionais. O Quadro 2.1 resume essas

caracteristicas.
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Quadro 2.1 - Classes dos adesivos segundo a nhorma EN 12004
Classe ‘Caracteristicas fundamentais
1 normal
2 melhorada

Classe Caracteristicas opcionais

E tempo aberto alargado

F presa rapida

T escorregamento reduzido
S1 deformavel

S2 altamente deformavel

A designacao completa dos adesivos compreende a letra referente ao tipo, seguida de
uma ou mais letras relativas a classe, como nos exemplos do Quadro 2.2.

Quadro 2.2 - Classificacao, designacao e descricdao de alguns cimentos-cola, a titulo
exemplificativo, segundo a norma NP EN 12004:2007+A1

DESIGNACAO

: DESCRICAO
Tipo Classe
C 1 cimento-cola com presa normal
C 1FTES1 cimento-cola normal com presa rapida, escorregamento reduzido, tempo aberto
alargado e deformavel
C JETS2" cimento-cola melhorado, com tempo aberto alargado, escorregamento reduzido

e alta deformabilidade

*classificagﬁo do cimento-cola reproduzido na série MCR_FCC

A norma NP EN 12004:2007+A1 define, também, as caracteristicas e os respetivos
requisitos a verificar para a classificagao dos diferentes tipos de cimentos-cola. O
Quadro 2.3 extraido da norma NP EN 12004:2007+A1 sintetiza os requisitos aplicaveis

aos cimentos-cola.



| Capitulo 2 — Sintese de Conhecimentos

Quadro 2.3 — Caracteristicas fundamentais e opcionais consideradas na norma EN
12004:2007+A1 para os cimentos-colas, respetivos requisitos dos cimentos-cola (C) e
normas que descrevem o método de ensaio

CARACTERISTICAS FUNDAMENTAIS
1a | ADESIVOS DE PRESA NORMAL
Caracteristica Requisito Método de Ensaio
Tensao de aderéncia inicial 20,5 N/mm? EN 1348:2007
Tens&o de aderéncia apds imersdo em agua 20,5 N/'mm? EN 1348:2007
Tensao de aderéncia apds envelecimento por calor > 0,5 N/mm? EN 1348:2007
Tensao de aderéncia apods ciclos de gelo-degelo 2 0,5 N/mm? EN 1348:2007
Tempo aberto: tensdo de aderéncia > 0,5 N/mm? apds ndo menos de 20 min.
1b ADESIVOS DE PRESA RAPIDA
Caracteristica Requisito Método de Ensaio
Aderéncia rapida > 0,5 N/mm? ap6s nao menos de 6 h EN 1348:2007
Tempo aberto alargado: tenséo de aderéncia 2 0,5 N/mm? ap6s ndo menos de 10 min.|EN 1346
Todos os outros requisitos da Tabela 1a EN 1348:2007
CARACTERISTICAS OPCIONAIS
1c CARACTERISTICAS ESPECIAIS
Caracteristica Requisito Método de Ensaio
Deslizamento <0,5mm EN 1308
Tempo aberto alargado: tenséo de aderéncia 2 0,5 N/mm? apés nao menos de 30 min.|EN 1346
Deformagéo transversal: adesivo deformavel 225 mme<5mm EN 12002
Deformagao transversal: adesivo altamente deformavel  [=5 mm EN 12002
1d CARACTERISTICAS ADICIONAIS
Caracteristica Requisito Método de Ensaio
Elevada tensédo de aderéncia inicial > 1 N/mm? EN 1348:2007
Elevada tensao de aderéncia apds imersdo em agua = 1 N/mm? EN 1348:2007
Elevada tensao de aderéncia ap6s envelhecimento por calo= 1 N/mm? EN 1348:2007
Elevada tens&o de aderéncia apés ciclos de gelo-degelo = 1 N/mm? EN 1348:2007

A caracteristica fundamental 1 ou 2 do Quadro 2.1 remete para os requisitos da tabela
1a — adesivos de presa normal e 1d — caracteristicas adicionais, respetivamente. Ou
seja, se um cimento-cola for do tipo C 1, terd de verificar os requisitos da tabela 1a,
enquanto um cimento-cola melhorado, tipo C 2, tera de verificar os requisitos da tabela
1d.

Os requisitos do Quadro 2.3 associados a:

= 1b deverdo ser satisfeitos por cimentos-cola, tanto da classe C 1 e C 2, para
serem classificados com a letra F prevista no Quadro 2.1

* 1c deverdo ser satisfeitos por cimentos-cola, tanto da classe C 1 e C 2, para
serem classificados com a letra E, T, S1 e S2 previstas no Quadro 2.1.

No ambito deste TFM serdo preparadas e analisadas duas séries de cimentos-cola —
MC_FCC e MCR_FCC (Quadro 3.1) - com composi¢des distintas e, por isso,
classificagbes e requisitos também eles distintos. A série MC_FCC reproduz um
cimento-cola normal para interiores, cujos requisitos séo definidos no Anexo ZA.1.1 da
EN NP 12004, enquanto que a série MCR_FCC reproduz um cimento-cola com
escorregamento reduzido, tempo aberto alargado e altamente deformavel, com a
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classificagao C2 ETS2. Os requisitos normativos que os cimentos-cola de ambas as
séries deverao cumprir, para poderem ser classificados como o apresentado no Quadro
2.2, sao apresentados no Quadro 2.4.

Quadro 2.4 - Classificacao e requisitos normativos aplicaveis aos cimentos-cola das
séries MC_FCC e MCR_FCC

Classificacao do cimento-cola

Série Tipo Classe Caracteristica Requisito
Tensao de aderéncia inicial 2
MC_FGC Anexo ZA 1.1 : ceanes 20,5 Nimm’
Tensao de aderéncia ap6s imersao em agua >0,5 N'mm
Tensé&o de aderéncia inicial >1,0 N/mm?
Tenséo de aderéncia apds imersdo em agua >1,0 N/mm?
~ o . . 5
MCR_FCC c SETS2 Tenséao de aderenfna apos.e.nvelhemm.ento porcalor  >1,0 Nmm
Tempo aberto (apds, no minimo, 30 min) >0,5 N/mm?
Escorregamento <0,5mm
Deformagéo transversal >5mm

Nos pontos seguintes deste subcapitulo serdo abordados individualmente os
constituintes dos dois cimentos-cola preparados no ambito deste trabalho, e a sua

influéncia nas caracteristicas do produto final.

2.3.1 CIMENTO

O cimento é o ligante hidraulico utilizado nos cimentos-cola (C), e é definido pela norma
NP EN 197-1 [26] como:

- material inorgénico finamente moido, que quando misturado com agua forma uma
pasta que faz presa e endurece, através de processos e reacées de hidratacao e que,
depois de endurecida, mantém a sua resisténcia e estabilidade mesmo dentro de agua.

Os cimentos que cumprem com os critérios de conformidade da EN 197-1 [26] sdo
designados por “cimentos correntes”, ou pela abreviatura CEM, e deverdo, quando
misturados com agregado e agua, ser capazes de produzir betdes ou argamassas que
mantenham a sua trabalhabilidade durante tempo suficiente, e atingir, ap6s periodos de
tempo definidos, os niveis de resisténcia especificados e manter estabilidade
volumétrica [26] .

A NP EN 197-1 define os constituintes dos cimentos, para além de especificar os
requisitos mecanicos, fisicos e quimicos que estes deverdo observar. Quanto a sua
composicao existem 27 produtos da familia cimentos CEM, agrupados em cinco tipos
principais, dependendo da natureza e das propor¢des dos seus constituintes [26] :

e CEMI - Cimento Portland
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e CEM Il — Cimento Portland Composto
e CEM Il - Cimento de alto-forno

e CEM IV - Cimento Pozolanico

e CEM YV - Cimento Composto.

O cimento do tipo CEM | é constituido por 95-100 por cento, em massa, de clinquer e
por 0-5 por cento, em massa, de constituintes adicionais minoritarios. Este cimento é o
ligante hidraulico utilizado nas misturas de cimento-cola preparadas no contexto deste
trabalho (capitulo 3).

As propriedades coesivas e adesivas dos cimentos sdo lhes conferidas através de
reacOes quimicas de hidratacdo (Eq. 2.1 a Eq. 2.4), desencadeadas pela mistura das
particulas do cimento com agua. O processo de hidratagcdo, a escala macroscopica,
conduz a conversao da suspensao agua-cimento numa matriz sélida que serve de
ligante nos materiais a base de cimento.

C;S+ H >C—S—H+H (Eq. 2.1)
C,S+ H->C—S—H+CH (Eq. 2.2)
CGA+ H->C—-A-H (Eq. 2.3)
C,AF+ H>C—A—H (Eq. 2.4)

sendo:

= G35, CsS, CsA e C4AF - os compostos presentes no cimento, respetivamente,
silicato tricalcico, silicato bicalcico, aluminato tricdlcico e aluminoferrato
tetracélcico

= H-aagua (H0)

= (C-S-H, C-A-H e CH - os compostos resultantes da hidratacdo do cimento,
respetivamente, silicatos de célcio hidratados, aluminatos de célcio hidratados e
hidroxido de calcio (Ca(OHy)).

2.3.2 AGREGADO

Os agregados sao incorporados nas misturas de cimentos-cola como elementos
estruturais, com a fungcao de melhorar a compacidade e conferir estabilidade volumétrica
[21] . Usualmente s&o utilizados em cimentos-cola areias de quartzo ou argila. A areia
siliciosa (quartzo) utilizada tem normalmente uma fragéo granulométrica entre 0,05 a 0,5
mm [21] [27] .
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Mais recentemente as areias siliciosas de maior densidade (massa volumica =2,6
kg/m3) tém sido substituidas parcialmente por agregados mais leves, como o granulado
expandido de vidro (massa volumica <500 kg/m3), que conferem a mistura no estado
fresco uma consisténcia mais cremosa e uma trabalhabilidade muito superior [21] .

2.3.3 ADITIVOS

Os aditivos sdo materiais organicos, adicionados, numa percentagem entre 0,2 e 0,5%
para os éteres de celulose e entre 0 e 6% para os polimeros redispersiveis, aos
materiais cimenticios com o intuito de melhorar a reologia das misturas no estado fresco
e/ou as suas caracteristicas depois de endurecidas. No caso particular dos
cimentos-cola, os aditivos utilizados sdo usualmente: aceleradores ou retardadores de
presa, retentores de agua e introdutores de ar [21] . No caso dos cimentos-colas, os
aditivos sé podem ser adicionados a mistura seca na forma de pd, e se forem

adicionados mais do que um aditivo, estes devem ser compativeis entre si [27] .

Neste capitulo serdo abordados os aditivos inseridos na constituicdo dos cimentos-cola
estudados neste TFM (Quadro 3.1).

Metilcelulose (éter de celulose)

A metilcelulose (MC) é um éter de celulose, utilizado como agente retentor de agua cuja
principal fungcdo é reter a agua no cimento-cola durante um maior periodo de tempo
impedindo a sua passagem para 0 suporte em que esta a ser usado. Desta forma
garante-se a existéncia de agua disponivel suficiente para permitir a hidratacdo do

cimento.

O mecanismo subjacente a retencdo de agua € o aumento da viscosidade da agua
intersticial durante o processo de hidratacao do cimento, que dificulta a sua passagem,
por capilaridade, para substratos e ladrilhos permeaveis [21] . Um outro mecanismo,
subjacente a estes materiais, que limita a perda de agua do cimento-cola no estado
fresco prende-se com a formacao de um filme de baixa permeabilidade na superficie do
substrato, formado pelas particulas do agente retentor e do cimento i. e. [21] .

Contudo, o aumento da viscosidade da agua intersticial, devido a adicdo de
metilcelulose aumenta a consisténcia do cimento-cola no estado fresco o que aumenta
a quantidade de agua necessaéria para atingir a consisténcia desejada. O aumento da

quantidade de agua necessaria na mistura aumenta diretamente o rendimento da
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mesma, ja que a mesma quantidade de mistura seca possibilita a producdao de mais
cimento-cola depois de adicionada a agua [27] [28] .

A adicao de metilcelulose para além de melhorar a reologia da mistura, melhora também
algumas caracteristicas: a tensdo de aderéncia, o tempo aberto e a resisténcia ao
deslizamento [27] .

Polimero redispersivel

Os polimeros redispersiveis — correntemente designados por resinas - sao ligantes
organicos que conferem maior flexibilidade aos adesivos cimenticios, para além de
melhorarem significativamente a sua aderéncia aos diferentes suportes e ladrilhos. A
combinagao de ligantes, organicos e inorganicos, da origem a um cimento-cola com
caracteristicas, nomeadamente a tensdo de aderéncia e deformabilidade elevadas,
impossiveis de obter apenas com o ligante inorganico [27] .

A incorporacao de polimeros redispersiveis em adesivos cimenticios prende-se com a
necessidade do adesivo ser capaz, em certas utilizacdes, de deformar-se e absorver
tensbes resultantes de variacbes de temperatura elevadas (p. ex em fachadas) ou
cargas devidas a utilizag6es intensas (p. ex. em pavimentos), sem que ocorra perda de
adesédo [29] .

A producgéao dos polimeros redispersiveis em pé possibilitou a inclusdo destes materiais
poliméricos nas misturas secas de cimentos-cola pré-fabricados, dando origem a um
produto de alta qualidade, sendo observadas melhorias ao nivel da: tensao de aderéncia
em todos os tipos de substratos, flexibilidade e deformabilidade, coeséo e densificagao
(maior impermeabilidade), retencao de agua e trabalhabilidade. Este tipo de produgao
contribuiu também para a eliminagédo de erros de dosagem durante a mistura dos
componentes em obra [27] .

2.3.4 ADICOES

FILLER

Os fillers sao materiais inertes incorporados em materiais a base de cimento com o
objetivo de completar a curva granulométrica da mistura e preencher os poros. A
densificacdo da matriz conduz ao aumento da resisténcia a compressao e a diminuicao
da porosidade do cimento-cola no estado fresco [30] . No entanto, embora sejam
considerados quimicamente inertes, é referido que a incorporacao de filler calcario como
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substituto parcial do cimento (em percentagens inferiores a 5% em massa) conduz a
uma aceleragao da reacao de hidratagdo do cimento e a maiores resisténcias iniciais [3]

. O calcario € o material mais frequentemente utilizado como filler.

POZOLANAS

O material pozolanico utilizado neste TFM, o FCC, é o objeto de estudo do mesmo, pelo
que as sua origem e caracteristicas serdo abordadas num subcapitulo a parte
(secgéo 2.4)

2.4 RESIDUO DE CATALISADOR EXAUSTO DA INDUSTRIA
PETROQUIMICA

O cracking catalitico em leito fluidizado (do inglés fluid catalytic cracking - FCC) é uma
das principais e mais utilizadas tecnologias da industria da refinacao de petréleo, através
da qual é convertida uma fracao do petréleo bruto em derivados mais leves passiveis
de serem utilizados como combustiveis, principalmente a gasolina [31] [32] .

Este processo pressupbe a utilizagcdo de um catalisador que, embora possa ser
regenerado a altas temperaturas e reutilizado, acaba por perder atividade catalitica e €
substituido por catalisador fresco [31] [32] [33] [34] . O catalisador retirado do processo,
designado por catalisador exausto, € um residuo usualmente enviado para aterro [35]
[36] . O residuo de catalisador exausto de FCC proveniente da refinaria de Sines da
Petrogal, é o objeto de estudo deste trabalho.

ORIGEM DO RESIDUO DE CATALISADOR EXAUSTO DE FCC

O petréleo € uma matéria-prima de origem fossil que resulta da decomposicdo de
matéria organica ao longo do tempo [37] . O petréleo bruto, explorado globalmente, é
uma mistura complexa de hidrocarbonetos (compostos orgénicos de carbono e

hidrogénio) que por si s6 tem pouco ou nenhum valor comercial.

A refinagdo do petréleo bruto em produtos derivados com elevado rendimento
energético e interesse comercial (como a gasolina, gaséleo, gas de petrdleo liquefeito)
€ conseguida através da: i) separacao fisica, destilacdo, das varias fracées do petréleo
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bruto e ii) na conversao dessas fragdes em produto final, através de uma sequéncia de
transformagdes quimicas e fisicas [37] [38] .

O cracking catalitico em leito fluidizado (FCC) é um processo de conversao de algumas
fracoes do petréleo bruto cujo ponto de ebulicdo esta entre os 330-550 °C, em produtos
combustiveis com maior valor comercial, como a gasolina e o gas de petréleo liquido
[31] [39] [40] . Este processo utiliza um catalisador na forma de p6 fino, composto por
microesferas com uma dimenséo tipica na ordem dos 75 ym, que se comporta como
um liquido quando fluidizado [31] . Os catalisadores utilizados hoje em dia nas unidades
de FCC sao tipicamente constituidos por [31] :

i) zedlito-Y, que € um aluminossilicato com estrutura cristalina tridimensional constituida
por tuneis e cavidades que lhe conferem elevada area superficial (interna e externa)

especifica. Este constituinte é incluido numa percentagem entre 5-40 por cento
i) uma matriz ativa composta por alumina

iii) um filler de argila

iv) um ligante constituido essencialmente por silica.

O filler e o ligante tém como funcdo fornecer integridade fisica ao catalisador,
proporcionar um meio de transferéncia de calor e um meio fluidizado no qual o zedlito,

material mais caro e mais importante, é incorporado [31] .

A composicao quimica exata do catalisador de FCC adotado numa refinaria, é feita em
funcéo do tipo de processo da unidade de FCC e do produto final que se deseja obter
[31].

Durante a atividade quimica de cracking forma-se um residuo — coque - resultante das
reacoes de degradagéo e condensagao de compostos poliaromaticos insaturados, que
se deposita sobre a superficie do catalisador, preenchendo os seus poros e diminuindo
a sua atividade catalitica. O catalisador pode ser parcialmente regenerado, através da
sublimacao do coque, aquecendo-o a uma temperatura entre 640 e os 730 °C [31] . De
forma a manter o mesmo nivel de atividade catalitica na unidade de FCC, é adicionado
catalisador “fresco” ao catalisador regenerado internamente [31] . O catalisador exausto,
sem atividade catalitica suficiente, gera um residuo que é removido da unidade de FCC
e enviado, essencialmente, para aterros sanitarios [35] [36] .
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A ATIVIDADE POZOLANICA DO RESIDUO DO CATALISADOR DE FCC

Em 2006 eram utilizadas cerca de 500 mil toneladas de catalisadores de FCC em todo
o mundo, das quais 20% em refinarias com unidades de FCC na europa [35] . Eram
geradas, aproximadamente 75 mil toneladas de residuo de catalisador de FCC na
europa, que se dividem em dois tipos: i) finos de catalisador e ii) catalisador exausto de
FCC [35] . Apenas uma pequena por¢ao do residuo gerado pode ser reutilizado
internamente ou vendido a outras refinarias [35] [36] . O restante material tem de ser
eliminado, sendo tipicamente conduzido para aterro sanitario, a solugdo com maior
impacto ambiental j& que nao elimina nem destrdi o residuo. A reutilizagéo deste residuo
noutras industrias, como na produgao de materiais de constru¢do, € uma das solugdes
estudadas para mitigar o impacto ambiental associado a producdo do residuo de
catalisador de FCC [36] .

O catalisador exausto de FCC é composto maioritariamente por um aluminossilicato,
cuja estrutura descrita anteriormente contribui significativamente para a elevada
afinidade deste material para com a agua [4] . Quando entra em contacto com uma
mistura de cimento e agua, o residuo reage com Ca(OH). (um dos produtos de
hidratagdo do cimento) (Eqg. 2.1) formando compostos quimicos ligantes, semelhantes
aos que se formam durante a reagéo de hidratagéo do cimento [4] Esta reagdo quimica
designa-se por reagao pozolanica (Eqg. 2.5) [4] . A atividade pozolanica associada aos
residuos de catalisadores de FCC torna-os passiveis de serem incorporados em

materiais de construcao a base de cimento.

A/S+CH+H ->C—A/S—H (2.5)

sendo:
= A/S - asilica ou o aluminossilicato Al,03.SiO, que é a pozolana
= CH - hidréxido de célcio (Ca(OH>)
= H-aagua (H0)
» C-A/S-H - aluminossilicatos de célcio hidratados

Os diferentes catalisadores de FCC originam residuos com composi¢cdes e
caracteristicas distintas, incluindo a atividade pozolanica. E necessario avaliar o

comportamento de cada residuo, com origem em diferentes refinarias, podendo, no
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entanto, comparar-se as tendéncias dos resultados obtidos com a incorporagéo de
diferentes residuos.

A atividade pozolanica do catalisador exausto de FCC foi comprovada em diversos
estudos [4] [5] [6] [7] [8] a sua incorporagdo, como substituto parcial do cimento,
incluindo a do residuo produzido na refinaria de Sines, em diversos materiais a base de
cimento — argamassas de cimento, argamassas de cal, betdes - tem-se revelado
promissora [4] [9] [10] [11][12] [13] .

EFEITO DA INCORPORACAO DO FCC NAS PROPRIEDADES DOS
MATERIAIS A BASE DE CIMENTO (MBC)

A trabalhabilidade das argamassas parece ser influenciada diretamente pela
incorporacao do residuo, verificando-se tipicamente uma diminuicdo, explicada pela
elevada afinidade do residuo para com a agua [4] . O residuo de FCC utilizado nestes
trabalhos tem um indice de absorg¢édo de agua de aproximadamente 29% em massa [5]

Os resultados de trabalhos anteriores [4] [9] [10] [11] [12] [13] demonstram que,
geralmente, um aumento da percentagem de substituicdo de cimento por residuo de
FCC conduz a uma diminui¢éo da resisténcia a flexao, em idades mais jovens de cura.
No entanto, deve notar-se que para percentagens de substituicao até 15%, a resisténcia
a flexdo aos 90 dias de cura € aproximadamente igual a da argamassa de referéncia
sem qualquer teor de residuo de FCC.

A resisténcia a compressao tende a aumentar com o aumento do teor de residuo de
FCC nas misturas, em todas a idades de cura, para teores de substituicdo de cimento
até 10a 15%[4][10][11] . Para teores de substituicao superiores a 20% estes resultados

ja nao se verificam.

A tensdo de aderéncia, avaliada em argamassas a base de cimento, diminui com o
aumento do teor de substituicdo de FCC por cimento. Os resultados deste ensaio tém
um erro significativo, associado a forma de preparacdo das amostras para realizagéo do
ensaio. No entanto, destaca-se o facto de a aderéncia diminuir significativamente a partir
do primeiro incremento de substituicdo — 5% [10] .

Durante a elaboragéo desta dissertagdo ndo se conseguiu encontrar referéncias a
trabalhos em que tenha sido estudada a substituicao parcial de cimento por residuo de
FCC em cimentos-cola, pelo que a sua influéncia em caracteristicas como a tensao de
aderéncia ndo é conhecida. Este trabalho pretende dar continuidade ao estudo
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desenvolvido até aqui, no qual tem sido avaliada a viabilidade da substituicao parcial de
cimento por este residuo.

No entanto, a influéncia da substituicdo parcial de cimento por outro material pozolénico,
em cimentos-cola, foi estudada noutros trabalhos [41] [42] . Num dos trabalhos [41] o
cimento foi substituido parcialmente por cinzas volantes, até um méaximo de 25% de teor
de substituicao, com incrementos de 5%. Os resultados deste trabalho evidenciaram um
decrescimento mais acentuado da tensao de aderéncia nos cimentos-cola com teor de
substituicdo a cima dos 15 %. Também se verificou uma diminuicdo da deformacéao
transversal em todos os cimentos-cola com substituicdo parcial de cimento por cinza
volante, sendo que a diminuicdo mais significativa ocorreu entre o cimento-cola sem
substituicdo e aquele com 5% de teor de substituicdo. No outro trabalho [42] foi estudada
a substituicdo parcial do cimento por trés pozolana artificiais, numa proporcao de
16,67% em massa do cimento. A reacdo pozolanica conduziu, na generalidade, a
melhorias na tensao de aderéncia dos cimentos-cola com as diferentes pozolanas na
sua composicao, em relagdo ao cimento-cola sem qualquer pozolana. A deformacao
transversal também melhorou face a observada para o cimento-cola sem substituicéao

parcial de cimento por pozolanas.

Tendo em conta os resultados dos trabalhos descritos anteriormente, antecipa-se que
a substituicdo parcial de cimento por FCC nos cimentos-cola preparados no ambito
deste trabalho ndo sofram grandes alteracdes nas suas propriedades, nomeadamente
atensao de aderéncia e a deformacao transversal, até ao teor de substituicao de 12,5%.
A partir deste teor de substituicao antecipa-se uma diminuigéo da tensao de aderéncia,
enquanto que os resultados da deformacéo transversal sao dificeis de prever devido a
incongruéncia entre os resultados observados nos diversos trabalhos consultados.
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3. CAMPANHA EXPERIMENTAL

3.1 CONSIDERAGCOES INICIAIS

O presente trabalho final de mestrado tem como objetivo principal avaliar os efeitos da
substituicdo parcial de cimento por diferentes teores de residuo de FCC nas
caracteristicas de cimentos-cola. Essa avaliacao é realizada tendo em consideracao as
normas em vigor a que estes materiais tém que obedecer e por comparagao com as

caracteristicas de um cimento-cola comercial.

Para tal foram elaboradas duas séries de cimentos-cola, distintas entre si na
composicao dos aditivos: a primeira série - que se designou MC_FCC - foi realizada
apenas com o aditivo metilcelulose (MC) e a segunda - que se designou MCR_FCC —
incluiu metilcelulose e um polimero redispersivel (PR) na sua composicao. A realizagdo
da campanha experimental envolvendo a preparacao destas duas séries distintas de
cimentos-cola visou alargar o espectro deste estudo uma vez que a série MC_FCC
reproduz um cimento-cola normal para utilizagao interior (seccéo 2.3) enquanto a série
MCR_FCC reproduz um cimento-cola melhorado, com escorregamento reduzido e
altamente deformavel — C2T S2 - (secc¢ao 2.3). O Quadro 3.1 apresenta as composicoes
dos cimentos-cola preparados.

Quadro 3.1 - Composicao e nomenclatura dos cimentos-cola preparados para a realizacao
da campanha experimental

o ., __Aditivos (% méssica)’ Ligante (% massica)
Razdo ligante/sélidos Notag3o

(% massica) Metilcelulose  Resina Cimento” Cimento | FCC FcC
0.25 - MC_FCCO 100.0 20.0 0.0 0.0

0.25 - MC_FCC12,5 87.5 17.5 12.5 2.5

20% 0.25 - MC_FCC25 75.0 15.0 25.0 5.0

0.25 - MC_FCC37,5 62.5 12.5 37.5 7.5

0.25 - MC_FCCS0 50.0 10.0 50.0 10.0

0.25 6 MCR_FCCO 100.0 35.0 0.0 0.0

0.25 6 MCR_FCC12,5 87.5 30.6 12.5 4.4

35% 0.25 6 MCR_FCC25 75.0 26.3 25.0 8.8

0.25 6 MCR_FCC37,5 62.5 21.9 37.5 13.1

0.25 6 MCR_FCC50 50.0 17.5 50.0 17.5

L Ligante: cimento + FCC; sélidos: ligante + areia + adjuvantes.
"% percentagem massica do total de sélidos.

"% percentagem madssica do total de ligantes

Cada série de cimentos-cola (Quadro 3.1) é composta por cinco cimentos-cola com
composicoes que diferem entre si na percentagem de substituicao de cimento por FCC.
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O teor dessa substituicao é expresso em percentagem na notagao de cada mistura, por
exemplo: para MC_FCC12,5, é substituida 12,5% da massa de cimento por FCC. O
primeiro cimento-cola de cada série pretende reproduzir o cimento-cola comercial
correspondente produzido pela empresa CIARGA, sendo usados como referéncia. Pelo
facto de na série MC_FCC nao ter sido incluido filler na composi¢do dos cimentos-cola,
a mistura de referéncia ndo reproduz exatamente o cimento-cola comercial
correspondente. Contudo, permite avaliar o efeito da incorporacdo do FCC naquele
cimento-cola comercial através da comparagao com os resultados dos mesmos ensaios

para o cimento-cola comercial da CIARGA.

A substituicdo de cimento por FCC é realizada sucessivamente, em incrementos de

12,5%, até um maximo de 50% da massa de cimento, em ambas a séries.

A caracterizacdo dos materiais constituintes dos cimentos-cola apresentada neste
capitulo (seccédo 3.2) bem como a descricdo dos ensaios (secgdes 3.5.1 a 3.5.6),
permitem caracterizar os cimentos-cola preparados no ambito desta campanha
experimental, e compara-los entre sim e com o cimento-cola comercial - mistura de
referéncia - através da avaliacdo dos requisitos de desempenho previstos na
NP EN 12004:2007+A1.

A norma NP EN 12004:2007+A1 define os requisitos, a avaliagdo de conformidade, a
classificagao e a designacao dos adesivos para ladrilhos ceramicos. Os adesivos séo
classificados em trés tipos, de acordo com a natureza quimica dos seus ligantes:
cimentos-cola, colas em dispersao e colas de resina de reagdo. No caso do presente
trabalho os adesivos séo classificados como cimento-cola porque o ligante € um cimento
(seccgédo 2.3).

3.2 MATERIAIS

As diferentes composigbes de cimento-cola preparadas, no decurso da campanha
experimental, sdo compostas pelos seguintes materiais soélidos: cimento tipo CEM |
42,5 R de acordo com a norma NP EN 197-1, FCC, areia siliciosa, filler calcario,
metilcelulose e polimero redispersivel. Todos os materiais, exceto o FCC, foram
fornecidos pela CIARGA e armazenados, separadamente, no seu laboratério garantido
assim o condicionamento dos mesmos como exigido pelas normas de ensaio,

NP EN 12004:2007+A1, durante pelo menos 24 horas antes da realizagdo dos ensaios.
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3.2.1. Ligante hidraulico

O ligante hidraulico utilizado na preparacao dos diferentes cimentos-cola, previstos no
plano da campanha experimental (Quadro 3.1), foi o cimento Portland CEM | 42,5 R
produzido e comercializado pela CIMPOR.

O cimento utilizado nesta campanha experimental foi fornecido pela CIMPOR, empresa
que o produz e comercializa. O desempenho e caracteristicas do produto estdo em
conformidade com os requisitos estabelecidos pela norma EN 197-1:2011. A ficha
técnica do cimento CEM | 42,5 R pode ser consultada no anexo A.1.

3.2.2. FCC

O FCC é o material utilizado como substituto parcial do cimento, devido a sua atividade
pozolanica, comprovada noutros trabalhos, e ja apresentado na secgao 2.4.

Este material foi fornecido pela refinaria de Sines da GALP, e a sua composigao quimica
€ apresentada no Quadro 3.2.

Quadro 3.2 - Composicao quimica do FCC [4]
Composicao quimica

Composto (% massica do FCC)
SiO, 39.59
ALO, 52.81
Fe,0, 0.55
CaOo 0.09
MgO 0.19
SO, 0.23
K0 0.04
Na,O 0.68
Ti,0s 0.82
P,Ox 0.06
Nin,O 0.00
SrO 0.00
Perda ao Fogo 1.49

Na primeira série de cimentos-cola (Quadro 3.1), a razéo ligante /sélidos é de 20%, pelo
que o teor de cimento é numa proporcdo maxima e minima de 20% e 10%,
respetivamente, em relac@o ao total de materiais sélidos. Na segunda série, o cimento

€ incorporado numa proporgdo maxima de 35%, diminuindo progressivamente até um

23



| Capitulo 3 — Campanha Experimental

minimo de 17,5%, em relacao ao total de materiais sélidos da mistura. Esta diminuicao
faz-se pela substituicdo do cimento por FCC, em incrementos sucessivos de 12,5%, até
um maximo de 50% do total de ligante.

3.2.3. Agregado

O agregado utilizado foi uma areia siliciosa, comercializada pela SIBELCO e fornecida
pela CIARGA para a realizagdo da campanha experimental, cujas propriedades fisicas
foram determinadas, no ambito deste trabalho, no laboratério de materiais de construgéao
do ISEL, seguindo as especificagbes das normas que se apresentam no Quadro 3.3.

Quadro 3.3 - Ensaios realizados para caracterizacdo do agregado utilizado na preparacao
das misturas

Ensaio Normas

NP EN 933-1 (2000)
NP EN 933-2 (1999)
Massa volumica e absorcao de agua NP EN 1097-6 (2003)
Baridade e volume de vazios NP EN 1097-3 (2002)

Andlise granulométrica

As diferentes razdes ligante/solidos (Quadro 3.1) e a introducdo de um polimero
redispersivel na segunda série de misturas fazem com que a quantidade de areia
presente nos cimentos-cola varie da primeira para a segunda série. Concretamente, na
série MC_FCC a areia constitui 79,75%, em massa, de todos os constituintes sélidos da
mistura enquanto que na série MCR_FCC constitui apenas 58,75%, em massa.

3.24. Filler

O filler calcario € um material inerte de granulometria fina e foi utilizado para completar
a curva granulométrica dos cimentos-cola preparados. Como referido anteriormente
(secgao 3.1), o filler foi incluido apenas nos cimentos-cola da série MCR_FCC, numa
proporcao de 15% em massa do agregado (areia). A ficha técnica deste material é
apresentada no anexo A.2.
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3.2.5. Aditivos

De modo a respeitar a propriedade intelectual dos cimentos-cola comerciais que servem
de referéncia neste trabalho, os aditivos serdo descritos apenas pela funcdo que
desempenham.

Os aditivos utilizados foram uma metilcelulose e um polimero redispersivel. A
metilcelulose foi o Unico aditivo incluido na série MC_FCC, enquanto que na série
MCR_FCC foram incluidos os dois materiais (Quadro 3.1).

A metilcelulose € um modificador reoldgico porque é retentor de agua, que é adicionado,
tanto na primeira como na segunda série de cimentos-cola (Quadro 3.1), na propor¢ao
de 0,25%, em massa, do total de materiais sélidos. Na presenga deste adjuvante, a agua
€ retida na mistura durante mais tempo, aumentando a agua disponivel durante a reagéo
de hidratagé@o do cimento. A 4gua retida na mistura atua também como um lubrificante,
melhorando a trabalhabilidade do cimento-cola.

A metilcelulose utilizada na produgéo dos cimentos-cola de ambas as séries é fornecida
no estado sélido na forma de pé.

Os polimeros redispersiveis sao ligantes organicos que conferem flexibilidade ao
cimento-cola. O polimero redispersivel foi utilizado como aditivo na segunda série,
MCR_FCC, na proporcdo de 6% em massa, do total de materiais sélidos. A
incorporagdo deste material nos cimentos-cola confere resisténcia a deformagéo
transversal, melhora significativamente a adesividade entre o substrato e a cola bem

como, entre a cola e o ladrilho, e melhora a trabalhabilidade da mistura.

O polimero redispersivel utilizado na produgao dos cimentos-cola da série MCR_FCC é
fornecida no estado sélido, em p6.

3.3 PLANO DE ENSAIOS

A calendarizagao e estruturacao do plano de ensaios teve como objetivo a obtencao de
resultados de forma réapida e reprodutivel. Um dos pressupostos tidos em conta aquando
da definicdo da campanha experimental foi o seu cumprimento no menor tempo
necessario, para que no final, e apdés uma primeira analise e discussao de resultados,
houvesse disponibilidade temporal para repetir um determinado ensaio ou
complementar ensaios relativos a uma determinada mistura caso os resultados
evidenciassem incoeréncias. No total foram realizados 4 tipos de ensaios distintos, onde
foram avaliadas diferentes caracteristicas dos cimentos-cola. Os 3 ensaios para
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determinagao da tensao de aderéncia apenas se distinguem no condicionamento das
amostras. A designacao dos ensaios, a sua duracdo e as normas que os descrevem

sao apresentadas no Quadro 3.4.

Quadro 3.4 - Designacao dos ensaios, identificacao das respetivas normas e duracao dos
mesmos

Ensaio Norma Duracao

Determinacéo do escorregamento EN 1308:1996/A1 (no proérpio dia)
Determinacao do tempo aberto EN 1346:1996/A1 27+1 (dias)
Tenséao de aderéncia:

Inicial 27+1 (dias)

Apds imersao em agua EN 1348+Af 7+20(dias)+7+1 (dias)

Apbs envelhecimento por calor 14+14+1 (dias)
Determinacao da deformacéo transversal EN 12002 28 (dias)

A reprodutibilidade dos dados obtidos poderia ser comprometida por diferentes
condi¢cdes de temperatura e humidade no laboratério, pelo que a preparacdo de todas
as amostras e a realizacao dos respetivos ensaios (seccdes 3.5.1 a 3.5.6), relativos a
um cimento-cola, no mesmo dia, foi um dos elementos condicionantes na definicdo da

calendarizagéo.

A capacidade de preparagdo dos cimentos-cola e também a disponibilidade do
laboratério, dos materiais e dos equipamentos necessarios ao cumprimento da

campanha experimental condicionaram a frequéncia de preparacao das misturas

Os cimentos-cola e as respetivas amostras foram preparadas com uma frequéncia
semanal, proporcionando uma folga temporal, referida atras, para eventual necessidade
de fazer ajustes da calendarizacao e de forma a garantir a disponibilidade de materiais
e equipamentos. As amostras necessarias para a realizagdo de todos os ensaios sao
preparadas na mesma data e os respetivos ensaios realizados, 28 dias depois, também
no mesmo dia. A Unica excecao € relativa ao ensaio de deslizamento que deve ser

realizado logo apds a preparagao do cimento-cola.

A norma EN 12004:2007+A1 define, os ensaios a realizar e os requisitos exigidos para
que um cimento-cola possa obter determinada classificagdo (sec¢do 2.3). Os
cimentos-cola da série MC_FCC reproduzem um cimento-cola para interiores enquanto
os da série MCR_FCC reproduzem um cimento-cola melhorado, com escorregamento
limitado, tempo aberto alargado e altamente deformavel (C 2S2). Assim, embora os
ensaios realizados na avaliagdo das caracteristicas de ambas as misturas sejam os

mesmos, 0s requisitos exigidos a cada uma nao o sao (Quadro 3.5).

26



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

Quadro 3.5 - Caracteristicas, requisitos aplicaveis aos cimentos-cola definidos para a
realizacao da campanha experimental de acordo com a norma EN 12004:2007+A1

Classificagao do cimento-cola

Série Tipo Classe Caracteristica Requisito
Tensa éncia inicial 2
MC_FCC Anexo ZA1 1 ensrilo de ader?nc!a |n|c,|a. ) ’ >0,5 N/m m2
Tensé&o de aderéncia apds imersao em agua >0,5 N'mm
Tensé&o de aderéncia inicial >1,0 Nmm?
Tensé&o de aderéncia apos imersdo em agua >1,0 Nmm?
= o . . 2
MCR_FCC c SETS2 Tensao de aderenf:la apos.e.nvelhemm.ento porcalor  >1,0 Nmm
Tempo aberto (apds, no minimo, 30 min) >0,5 N/mm?
Escorregamento <0,5mm
Deformagéo transversal >5mm

3.4 PROCEDIMENTO DE MISTURA DOS CIMENTOS-COLA

Embora as normas de ensaio apresentadas no Quadro 3.5 pressuponham todas o
mesmo procedimento de mistura especifico, optou-se por adotar o procedimento em
vigor na CIARGA, testado e otimizado por varios anos de experiéncia. Além disso, a
adocao do mesmo procedimento de mistura permite a comparagao com os resultados
de cimentos-cola que a CIARGA comercializa. As alteragdes ao procedimento prescrito
pela norma prendem-se sobretudo com a ordem de mistura dos materiais: no
procedimento adotado os materiais secos sao colocados primeiro no balde de mistura
aos quais é posteriormente adicionada a agua. As diferengas entre os dois
procedimentos podem ser comparadas através dos esquemas representados na Figura
3.1 e Figura 3.2.

Na pratica, a proporgdo de dgua a adicionar ao cimento-cola em relagéo ao total de
constituintes sélidos deve seguir as recomendacdes do fabricante. No caso de ser
indicado um conjunto de valores deve ser utilizada a média desse conjunto de valores.
Uma vez que a CIARGA na qualidade de fabricante dos cimentos-cola comerciais
reproduzidos nesta campanha experimental, € com 0s quais se pretendem comparar 0s
cimentos-cola com incorporagdo de FCC, recomenda que a mistura seja realizada com
uma proporcao de agua de 20% em massa foi este teor que se adotou neste estudo.

De acordo com as normas de ensaio aplicaveis (previstas na NP EN 12004:2007+A1)
deve ser preparada uma quantidade minima de 2 kg de cimento-cola, para cada ensaio,
numa misturadora do tipo da descrito na norma NP EN 196-1:1994 (seccdo 4.4),
utilizando os seguintes ajustamentos: movimento de rotacdo de 140 £ 5 r/min e

movimento planetario de 62 + 5 r/min.
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O procedimento de mistura descrito nas normas referidas no Quadro 3.5 é o seguinte:
- deitar a 4gua dentro da cuba

- espalhar os constituintes solidos sobre o liquido

- misturar durante 30 s

- retirar a p4 misturadora

- raspar a pa e a cuba durante 1 min

- recolocar a pa e misturar durante 1 min

Deixar a cola repousar de acordo com as instrugées do seu fabricante, misturando em
seguida por mais 15 s. O procedimento de mistura esta esquematicamente
representado na Figura 3.1.

to t t,

t3

30s 60s 60s
misturar raspar a pd e a cuba misturar
- deitar o liquido na cuba | - recolocar a pa misturadora |
- espalhar o p6 sobre o liquido

- retirar a pa misturadora |

Figura 3.1 - Procedimento de mistura de acordo com as hormas de ensaio previstas na EN
12004:2007+A1

Procedimento de mistura empregue pela CIARGA e adotado nesta campanha
experimental:

- deitar os constituintes sélidos na cuba (cimento, FCC, agregados, e adjuvantes)

- misturar os componentes sélidos durante 30 s

- adicionar a agua

- misturar durante 1 min

- retirar a p4 misturadora

- raspar a pa e a cuba durante 1 min

- recolocar a pa e misturar durante 1 min.

Deixar o cimento-cola repousar durante 5 minutos, misturando em seguida por mais
15s. O procedimento de mistura adotado nesta campanha esta esquematicamente
representado na Figura 3.2.

to ty t 3
30s 60s 60s 60s

misturar misturar raspar a pd e o contentor misturar

- deitar os componentes - retirar a pa misturadora - recolocar a pa misturadora
s6lidos na cuba

- adicionar a dgua |

Figura 3.2 - Procedimento de mistura adotado na realizacdao da campanha experimental
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3.5 ENSAIOS

Condicoes de ensaio

Os ensaios (Quadro 3.4) foram realizados sob condi¢cdes de temperatura e humidade
constantes para assegurar a reprodutibilidade dos ensaios. A norma EN 12004 define
como sendo condicbes normalizadas: temperatura (23 = 2) °C, humidade relativa
(50 £5) % e a circulacdo de ar inferior a 0,2 m/s, condi¢cdes estas que foram
asseguradas durante toda a campanha experimental

3.5.1 Determinacao da Resisténcia a Tracao De Cimentos-Cola

O procedimento de ensaio para determinacao da resisténcia a tragéo descrito na norma
europeia NP EN 1348:2000 [43] aplica-se a todos os cimentos-cola e cimentos-cola com
componentes separados para aplicacoes interiores e exteriores de ladrilhos ceramicos

em paramentos verticais e horizontais (paredes e pavimentos).

O ensaio consiste, basicamente, em tracionar as pecas metalicas coladas a um ladrilho,
(elemento de ligacao a prensa) que por sua vez esta ligado ao suporte pelo cimento-cola
a ensaiar até que o ladrilho se destaque do suporte.

Materiais de ensaio

Os materiais utilizados na preparacao dos cimentos-cola foram condicionados durante,
pelo menos, 24 horas sob as condigcdes normalizadas de temperatura e humidade,
garantidas pelo laboratério da CIARGA.

Os ladrilhos foram verificados antes do seu condicionamento de forma a garantir que
estavam limpos e secos e que eram do tipo V1 (norma EN 176).

A conformidade da placa de cimento com as especificagdes da norma EN 1323, que
define as dimensdes e o material que as constitui, também foi confirmada. As placas de
cimento s&o o substrato sobre o qual seréo aplicados os cimentos-cola e os ladrilhos.

Os equipamentos e utensilios utilizados na realizagdo deste ensaio sao os constantes
no Quadro 3.6.

29



| Capitulo 3 — Campanha Experimental

Quadro 3.6 - Materiais, equipamentos e utensilios utilizados na preparacao das amostras
e execucdo dos ensaios referidos no Quadro 3.4
(descritos nas normas EN 1348 e EN 1346)

Aparelhos e utensilios
Ladrilhos ceramicos (50 = 1) mm x (50 £ 1) mm
Placa de cimento
Peso - 2 Kg
Placas de tragao (50 + 1) mm x (50 +1) mm e, 10 mm
Misturadora elétrica: SIEMENS
Equipamento de ensaio de tragdo: HOYTOM 07M6498.1
Estufa ventilada: FITOCLIMA 600
Talocha de bordo liso
Talocha dentada (entalhes 6 mm x 6 mm)

Preparacao das amostras de ensaio

Foi aplicada sobre a placa de cimento uma camada fina de cimento-cola, que se

pretende testar, com uma talocha de bordo liso.

Em seguida aplicou-se uma camada mais espessa que que foi penteada com a talocha

dentada.

A talocha foi mantida num angulo aproximado de 60° com o substrato, neste caso a
primeira camada de cimento-cola, fazendo um angulo reto com um dos bordos da placa
e passada ao longo da placa paralelamente a esse bordo (numa linha reta). Na Figura
3.3 é visivel aspeto final das placas de cimento ap6s a aplicacao das duas camadas de

cimento-cola.

Figura 3.3 - Aspeto da placa de cimento apos aplicacao da camada de cimento-cola
talochada na preparacao da amostra para o ensaio de resisténcia a tracao
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Apds 5 minutos aplicaram-se 10 ladrilhos sobre a cola a uma distancia de 50 mm do
bordo e é aplicada uma forga de 20 £ 0,05 N durante 30 s. Na Figura 3.4 é visivel a
distribuicao dos ladrilhos na placa e a aplicagéo do peso.

Figura 3.4 - Aspeto da placa com os ladrilhos aplicados e com o peso sobre os ladrilhos
acabados de aplicar

3.5.1.1 Aderéncia com cura normal

As amostras de ensaio foram preparadas segundo o procedimento descrito em 3.5.1.1.

Apéds 27 dias de armazenagem em condi¢des normalizadas, colaram-se as placas de
tracdo aos ladrilhos com uma cola adequada de alta resisténcia (resina epoxy). Neste
trabalho usou-se a cola EPOXY RESIN da WEST SYSTEM.

Ap6s mais 24 horas de armazenagem em condicoes normalizadas, foi determina a
resisténcia a tragcdo do cimento-cola aplicando uma for¢ca de tracdo a velocidade
constante de (250 + 50) N/s a cada ladrilho, recorrendo ao equipamento de ensaio de
tracdo (Quadro 3.6) apresentado na Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Equipamento de ensaio de tragao: HOYTOM 07M6498.1

Avaliacao e expressao dos resultados
A tensdo de aderéncia avaliada em cada ladrilho foi determinada com uma exatidao de
0,1 N/mm? utilizando a Equacéo 3.1.

As = L/A (Equacéo 3.2)
em que:
A é a tensdo de aderéncia, em N/mm?;
L é a forga total lida no equipamento, em Newton;
A é a area de colagem, em milimetros quadrados (2500 mm?)
A tensao de aderéncia do cimentos-cola em andlise foi determinada da seguinte forma:

- determinou-se a média de dos valores de resisténcia individual obtidos com as dez
amostras preparadas

- retirou-se os valores que se encontravam fora do intervalo de + 20% do valor médio
- no caso de restarem cinco ou mais valores, determinou-se uma nova média
- no caso de ndo restarem pelo menos cinco valores, repetiu-se o ensaio

- avaliou-se visualmente o modo de rotura dos provetes (EN 1322) (secgéo 3.5.2).
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Os resultados de tensdo de aderéncia dos cimentos-cola testados apds imersao das
amostras em agua, apos o envelhecimento das amostras por aquecimento e de tempo
aberto (descritos nas seccoes 3.5.1.2, 3.5.1.3, 3.5.1.4 e 3.5 4) foram determinados da

mesma forma.

3.5.1.2 Aderéncia apds imersao em agua

As amostras de ensaio foram preparadas segundo o procedimento descrito na seccao
3.5.1.1.

Posteriormente, as amostras foram condicionadas em condigdes normalizadas durante
7 dias (tal como se fez no ensaio de determinagéo da tensao de aderéncia inicial) e em
seguida mergulhadas em agua a temperatura normalizada, como é visivel na Figura 3.6.

Figura 3.6 - placas imersas em agua

As amostras foram mantidas dentro de agua durante 20 dias. Findo esse periodo, foram
retiradas e os ladrilhos enxaguados com um pano e coladas as placas de tracao aos
ladrilhos. Apds 7 horas, voltaram a ser colocadas dentro de agua a temperatura
normalizada.

No dia seguinte as amostras foram retiradas da dgua e realizaram-se imediatamente os
ensaios de tracao segundo o procedimento descrito na seccao 3.5.1.2 sendo os

resultados da tensao de aderéncia também determinados na mesma forma.
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3.5.1.3 Aderéncia apds envelhecimento por aquecimento

As amostras de ensaio foram preparadas segundo o procedimento descrito na
seccdo 3.5.1.1.

As amostras foram mantidas, durante 14 dias, em condi¢cées normalizadas e apos esse
periodo colocadas numa estufa ventilada a temperatura de 70 + 2 °C durante mais 14
dias. As amostras foram depois retiradas da estufa e coladas as placas de tragdo aos
ladrilhos.

As amostras foram recolocadas na estufa durante mais 24 horas. No dia seguinte as
amostras foram retiradas da estufa e ensaiadas para determinar a resisténcia a tragao
como descrito para o ensaio de aderéncia inicial (sec¢ao 3.5.1.2).

3.5.2 Tipologias de rotura nos ensaios de ensaios de aderéncia

O ensaio de determinagao da tensdo de aderéncia de cimentos-cola permite para além
da determinagao do valor da tensdo de rotura em si, como se viu atras (secgao 3.5.1),
a avaliagao visual da tipologia de rotura. Desta forma obtém-se uma caracterizagao
mais completa, quantitativa e qualitativa, da aderéncia promovida pelo cimento-cola

entre o sistema de revestimento e o suporte.

A Figura 3.7 reproduz a representagao das diferentes tipologias de rotura possiveis e a
sua nomenclatura, de acordo com a classificagdo incluida na norma EN

12004:2007+A1. Basicamente sdo distinguidos dois tipos de rotura principais:

e adesiva (A) se ocorre nas interfaces entre o ladrilho e o cimento-cola (AF-T);
entre o cimento e o substrato (AF-S); e ainda entre o ladrilho e a pegca metélica
(BS)

e coesiva (C) se a rotura ocorre no seio de um dos componentes do conjunto:
ladrilho (CF-T); cimento-cola (CF-A); e do substrato (CF-S).
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1- Peca metdlica para ligacao a maquina de ensaios; 2- Cola epoxy;
3- Ladrilho; 4- Cimento-cola; 5- Suporte (placa de cimento)
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Figura 3.7 - Representacao esquematica das tipologias de rotura nos ensaios de
aderéncia e respetiva nomenclatura de acordo com a norma EN 12004:2007+A1
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3.5.3 Capacidade de transferéncia do cimento-cola para o ladrilho

A norma EN 1347 [44] define a molhabilidade de um cimento-cola como sendo a
capacidade que o cimento-cola talochado, no estado fresco, tem de molhar um vidro.
De forma analoga, a “capacidade de transferéncia” é a capacidade do cimento-cola
“talochado” no estado fresco de se transferir, i.e., de ficar “agarrado” ao vidro (neste
TFM foram utilizados ladrilhos no lugar dos vidros previstos na norma e avaliou-se
apenas a capacidade de transferéncia). A avaliacao destas caracteristicas constitui um
meio complementar de caracterizacdo da eficiéncia da aderéncia que o cimento-cola
desenvolve. A avaliacdo da area de transferéncia de adesivo, neste caso cimento-cola,
para o ladrilho depois de este ter sido aplicado e posteriormente removido em diversos
tempos de secagem i.e, em funcdo do tempo de cura da uma estimativa da perda de
adesao devida ao processo de endurecimento.

by

Nao existem requisitos normativos em relacdo a avaliagdo destas caracteristicas.
Contudo, a norma EN 12004 prevé a possibilidade da realizacdo de um ensaio para a
avaliacao da molhabilidade (de acordo com o procedimento descrito na norma EN 1347)
mesmo que ndo seja requerido pelas especificacbes para o produto. Neste caso, o
fabricante declara os valores obtidos para complementar a informacao fornecida sobre

o cimento-cola.

No éambito deste TFM realizou-se um ensaio de avaliagdo da capacidade de
transferéncia dos cimentos-cola de ambas as séries preparadas, MC_FCC e
MCR_FCC, para os ladrilhos seguindo o procedimento de ensaio interno na empresa
CIARGA, que se descreve abaixo.

Materiais de ensaio

Os materiais utilizados na realizagdo deste ensaio foram os mesmos utilizados nos

ensaios de determinagao da tensao de aderéncia e constantes no Quadro 3.6.

Preparacao das amostras de ensaio

A preparagao das amostras de ensaio seguiu 0 mesmo procedimento descrito para os
ensaios de determinagéao da tensao de aderéncia (sec¢ao 3.5.1.1), até a aplicacdo do
cimento-cola sobre as placas de cimento incluindo a etapa da utilizacao das talochas
lisa e dentada (Figura 3.3). Aplicado o cimento-cola sobre o suporte, foram colocados,
sucessivamente, 6 ladrilhos em cima do cimento-cola cada um ap6s um periodo de 10
minutos i.e, os ladrilhos foram aplicados 10, 20, 30, 40, 50 e 60 minutos apds a aplicagao
do cimento-cola, e removidos, cada um, 10 minutos depois de colocados em cima do
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cimento-cola. Os ladrilhos foram sujeitos a uma forga de (20 £ 0,05) N durante 30 s

aquando da sua aplicacao sobre o cimento-cola.

Avaliacao e expressao dos resultados

A determinacéo da area do ladrilho para a qual ocorreu transferéncia de cimento-cola

foi realizada recorrendo a ferramentas gréficas da seguinte forma:

= Em primeiro lugar foram tiradas fotografias a cada ladrilho para o qual se
pretende fazer esta avaliagéo
= Afotografia da superficie de 25 mm? (5 x 5 mm) de cada ladrilho foi entéo dividida
em 100 quadrados utilizando uma matriz de 10x10 linhas horizontais e verticais
equidistantes.
Por fim, por avaliagcdo visual, determinaram-se os quadrados da matriz que tinham
cimento-cola “agarrado” e estimou-se a area do ladrilho para a qual ocorreu
transferéncia do cimento-cola. O resultado da transferéncia é expresso em percentagem
da area do ladrilho coberta pelo cimento-cola.
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3.5.4 Determinacao do Tempo Aberto

O tempo aberto define-se como 0 méximo intervalo de tempo entre a aplicagéo da cola
sobre o substrato e a aplicagdo dos ladrilhos, para o qual a tensao de aderéncia cumpre
os requisitos aplicaveis da norma EN 12004, 20,5 N/mm2 (Quadro 3.5). O ensaio é
realizado de acordo com a norma EN 1346:1996/A1 [45]

Materiais de ensaio

O ensaio para determinacdo do tempo aberto € em tudo idéntico ao ensaio descrito
anteriormente na seccao 3.5.1 para determinacéao da resisténcia a tragéo, com excecao
do tempo de espera para colocagdao dos ladrilhos. Os materiais, equipamentos e
utensilios utilizados .na realizacdo deste ensaio foram por isso os mesmos utilizados no

ensaio anterior — NP EN 1348:2000 — e constantes no Quadro 3.6.

Preparacao das amostras de ensaio

A preparagao das amostras de ensaio seguiu 0 mesmo procedimento descrito para os
ensaios na seccgao 3.5.1.2, até ao momento da aplicacao dos ladrilhos. A diferenca é
que neste caso, os ladrilhos foram aplicados, sobre o cimento-cola, ap6s 20 e 30
minutos, afastados 50 mm tal como no outro ensaio e foi-lhes também aplicada uma
for¢ca de 20 = 0,05 N durante 30 s.

Depois, tal como no ensaio de determinacao da tensao de aderéncia com cura normal
(seccao 3.5.1.2), ap6s 27 dias de armazenagem em condigdes normalizadas, foram
coladas as placas de tragao aos ladrilhos com a mesma cola de alta resisténcia (resina

epoxy).

Apés mais 24 horas de armazenagem em condi¢des normalizadas, as amostras foram
ensaiadas e determinada a resisténcia do cimento-cola a tracao através da aplicacao
de uma forca de 250 + 50 N/s a velocidade constante.

Avaliacao e expressao dos resultados

A avaliacdo e expressado de resultados foi realizada da mesma forma que para os
ensaios descritos anteriormente, na sec¢ao 3.5.1.

38



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

3.5.5 Determinacao do Escorregamento

O ensaio de escorregamento, descrito na norma EN 1308:1996/A1 [46] tem como
objetivo determinar a resisténcia de uma cola ao escorregamento de um ladrilho
ceramico, quando aplicado num paramento vertical. Uma cola tem resisténcia ao
deslizamento se o deslocamento do ladrilho na vertical, durante um intervalo de tempo
definido, for inferior 0,5 mm que é o valor imposto pela norma de ensaio EN 1308:1996
(Quadro 3.5).

Materiais de ensaio

Ladrilhos — para o ensaio de deslizamento foram utilizados ladrilhos quadrados com
dimensdes 100£1 mm x 100+1 mm e sujeitos as mesmas verificacdes de conformidade

que os ladrilhos utilizados nos ensaios anteriores (sec¢ao 3.5.1).

Placa de cimento — os requisitos sdo os mesmos das placas de cimentos utilizadas nos
ensaios anteriores (sec¢ao 3.5.1).

Equipamentos e utensilios

Fita adesiva com 25 mm de largura;

Peso — massa capaz de exercer uma forga de 50 £ 0,1 N com area de sec¢ao quadrada

transversal inferior a 100£1 x 100£1 mm.

Paquimetro com precisao de 0,01 mm.

Procedimento

Com a placa de cimento deitada e colocada sobre o lado de maior comprimento,
colou-se uma tira de fita adesiva e aplicou-se sobre a placa de cimento uma camada

fina de cimento-cola com uma talocha de bordo liso.

Em seguida aplicou-se uma camada mais espessa de cola até a fita adesiva, de forma
a que o cimento-cola se sobrepusesse ligeiramente a extremidade da fita, e penteou-se
essa camada com a talocha dentada. A talocha foi mantida num angulo aproximado de
60°com o substrato, fazendo um angulo reto com um dos bordos da placa e foi passada
ao longo da placa paralelamente a esse bordo (numa linha reta).

Removeu-se imediatamente a fita adesiva e passados dois minutos, colaram-se dois
ladrilhos junto ao limite da fita adesiva e foi aplicada uma forca de 30 = 0,5 N durante
30+5s.
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Mediu-se a distancia entre o bordo da placa de cimento e o ladrilho com o paquimetro.
Imediatamente a seguir e cuidadosamente, ergue-se a placa de cimento até a posicao
vertical, como se apresenta na Figura 3.8.

Figura 3.8 - Placa de cimento, na vertical, apds a aplicacao dos ladrilhos e remocéao da
fita adesiva, para determinacao do escorregamento

Apods 20 * 2 minutos mediu-se novamente a disténcia, no ponto de maior afastamento

do ladrilho em relagé@o ao bordo da placa de cimento.

O escorregamento maximo do ladrilho, provocado pelo seu peso proprio, corresponde
a diferenca entre as duas distancias medidas na vertical. O ensaio deve ser realizado
em 2 ladrilhos e os valores das medigdes, bem como o resultado do escorregamento
que corresponde a média dos valores obtidos com os dois ladrilhos, devem ser
apresentados em milimetros.
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3.5.6 Determinacao da Deformacéao Transversal

O ensaio de determinagao da deformacéo transversal esta descrito na norma EN 12002
[47] e tem como finalidade medir a deformabilidade de um cimento-cola mediante a
aplicagdo de uma carga a uma amostra de dimensdes padrédo. O ensaio consiste,
basicamente, em colocar a amostra sobre as duas extremidades de um suporte e
posteriormente aplicar uma carga, crescente, no centro da amostra até que a mesma
entre em rotura.

Materiais de ensaio

A preparacao da amostra a ser ensaiada exigiu a utilizagdo de material dedicado a este
tipo de ensaios: molde metélico com dimensdes 280+1 x 451 mm (Figura 3.9) e uma
cunha metélica com dimensdes 300 x 45 x 3 mm (Figura 3.10). Foi também necessério
um filme plastico, sobre o qual se preparou a amostra de ensaio e que facilitou o seu
manuseamento e movimentagao.

280 #1

P
-
™y

B

4541

Figura 3.9 - Molde metalico que garante a producao da amostra com as dimensoes

requeridas

<

Figura 3.10 - Cunha metalica
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A realizagé@o do ensaio pressupde a utilizacdo de material adicional, esquematizado na
Figura 3.11 e reproduzido fotografia da Figura 3.12 na, e que, em conjunto com a prensa
utilizada nos ensaios anteriores (sec¢des 3.5.1.2 a 3.5.1.4 e 3.5.4), permitira aplicar a
carga a amostra produzida de forma padronizada: uma base na qual a amostra fique
assente em dois pontos, e um acessorio que, ligado a prensa, aplique a carga num
terceiro ponto no centro da amostra onde sera realizada a leitura da deformacao
transversal a que a amostra foi sujeita.

AN

Figura 3.11 - Esquema, em vista, do equipamento para realizacdo do ensaio de deformacao
transversal; (1) suporte, (2) amostra.

Figura 3.12 - Equipamento e amostra utilizados no ensaio de determinacéo da
deformacao transversal
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Procedimento

O objeto deste ensaio é uma amostra de dimensdes padrdo produzida da seguinte

forma:
Preparagao do suporte:

- colocou-se um filme plastico, com 0.15 mm de espessura, sobre uma superficie rigida
garantindo que o filme plastico ficava esticado, sem pregas ou rugas.

Preparagéao da amostra:

- posicionou-se firmemente o molde metalico esquematizado na Figura 3.9 sobre o filme

plastico

- recorrendo a uma talocha de bordo liso, aplicou-se o cimento-cola sobre o molde de
forma a que este preenchesse totalmente o espaco vazio do molde. A amostra foi
firmemente compactada com a talocha de bordo liso, com o objetivo de remover o ar no

seu interior

- removeu-se 0 molde metalico esquematizado na Figura 3.9, num movimento vertical,

de forma a que a amostra permanecesse intacta sobre o suporte

- posicionou-se a cunha metalica esquematizada na Figura 3.10 sobre a amostra, que
foi carregada com um peso exercendo uma forca de 100+1 N. A pressao aplicada
garantiu que a amostra preenchesse o espago vazio do molde metalico esquematizado
na e assegurou a espessura requerida da mesma (3mm). Removeu-se o cimento-cola
em excesso que fluia pelas laterais do molde e uma hora depois removeu-se 0 peso e
o molde.

Ensaio:
- a amostra foi condicionada a 23+2 °C durante 28 dias

- ao 28° dia, a amostra foi colocada e centrada, sobre o suporte metalico tal como
esquematizado na Figura 3.11

- deformou-se a amostra, carregando-a verticalmente com uma bigorna, a velocidade

de 2mm/min até que ocorresse a rotura

- registou-se a deformacao em relacdo ao plano horizontal no centro da amostra, em

mm, lida no computador que controla o equipamento de ensaio.

Analise e expressao de resultados

O resultado da deformacao transversal é dado pela média aritmética das deformagdes
registadas de 3 amostras, e expresso em mm.
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4. APRESENTACAO, ANALISE E DISCUSSAO DE
RESULTADOS

4.1. CONSIDERACOES INICIAIS

O presente capitulo apresenta os resultados obtidos nos ensaios realizados na

campanha experimental definida para este trabalho (Capitulo 3), em relagao a todos os

cimentos-cola preparados (Quadro 3.1). O capitulo apresenta, ainda, a analise critica

dos resultados obtidos:

= com os cimentos-cola de cada série preparada, de forma a avaliar o efeito da
substituicdo parcial de cimento por FCC nas diferentes propriedades avaliadas
(Quadro 3.5)

= com os resultados de outros trabalhos cientificos obtidos em cimentos-cola com
pozolanas, disponibilizados na bibliografia da especialidade

= aluz dos requisitos estabelecidos na norma EN 12004

= com a série MC_FCC em relagdo aos resultados obtidos com o cimentos-cola do

mesmo tipo para utilizacdo interior, sem caracteristicas especiais ou adicionais

comercializados pela empresa CIARGA.

Os resultados experimentais obtidos com cada uma das séries de cimentos-cola séo
analisados de forma independente, nao existindo interesse em compara-los entre si por
se tratarem de cimentos-cola com composi¢oes diferentes e, consequentemente, com

requisitos normativos também diferentes (Quadro 2.3)

Além disto, os resultados experimentais sdo apresentados em quadros e graficos
concebidos coerentemente, tanto no conteudo como na forma, para a sua leitura ser
mais intuitiva e fluida. Com este propésito, os resultados de ambas as séries de
cimentos-cola sao apresentados com graduacgdes diferentes da mesma cor de forma a
representar o teor de residuo de FCC (quanto mais escura a cor maior o teor de residuo
incorporado na composi¢ao do cimento-cola).

4.2. SERIE DE CIMENTOS-COLA MC_FCC

Os cimentos-cola da série que se designou MC_FCC sao constituidos por cimento,
FCC, metilcelulose, areia siliciosa e agua (Quadro 3.1). Estes cimentos-cola séo
preparados a partir do cimento-cola MC_FCCO com substituicdo parcial entre 12,5 e
50% (em massa) de cimento por FCC, com incremento 12,5%.
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Os cimentos-cola da série MC_FCC tém uma composigdo comparavel com a
composicdao do cimento-cola comercial normal que a empresa CIARGA, S.A.
comercializa para utilizacao interior, sem caracteristicas especiais ou adicionais, como
especificado no anexo ZA da norma EN 12004. Contudo, os cimentos-cola da série
MC_FCC néo incluiram a fragcdo 0/0,1 mm do filler calcario presente no cimento-cola
comercial. Neste cimento-cola comercial a fragdo 0/0,1 mm do filler corresponde a,
cerca, de 25% do teor total de agregados (i.e, cerca de 20%, em massa, da composi¢ao
total). Por isto, o MC_FCCO0 néao reproduz exatamente o cimento comercial normal. A
auséncia desta fracdo de filler deve traduzir-se numa alteracdo dos valores dos
resultados obtidos nas propriedades avaliadas em relagéo aos resultados obtidos pelo
laboratério da CIARGA para o cimento-cola comercial normal, pelo que os resultados
serdo também analisados em func¢ao dessa diferenca de resultados.

Tal como ja se disse anteriormente, os cimentos-cola para utilizagdo interior sem
caracteristicas especiais ou adicionais - como os da série MC_FCC — para serem
comercializados (de acordo com o anexo ZA da norma EN 12004) tém de satisfazer,
apenas, os requisitos apresentados no Quadro 3.5 (seccao 3.3). No entanto, para obter
um conhecimento mais aprofundado do efeito do FCC neste tipo de cimentos-cola foram
realizados também o0s ensaios de determinacdo da tensao de aderéncia apds tempo
aberto (20 e 30 minutos), ap6s acdo do calor e o ensaio de resisténcia ao
escorregamento. Isto significa que foram realizados 0os mesmos ensaios que 0S
realizados para a série de cimentos-cola com inclusao de resina (polimero redispersivel)
—série MCR_FCC (seccéo 3.3) — exceto o da deformacao transversal, que so se realiza
para cimentos-cola da série MCR_FCC porque os cimentos-cola sem resinas nao
apresentam resisténcia a deformagéo transversal mensuravel. De facto, a realizagéo de
uma campanha experimental mais extensa fornece uma maior quantidade de resultados
que serdo Uteis na analise da influéncia dos diferentes teores de substituicao de cimento
por FCC nas propriedades dos cimentos-cola.

4.2.1. TENSAO DE ADERENCIA

Os ensaios de determinacao da resisténcia a tragao, descritos na norma NP EN 1348,
foram usados para avaliar a tensao de aderéncia dos cimentos-cola sujeitos a diferentes
tipos de cura e diferentes intervalos de tempos de aplicagéo do ladrilho no cimento-cola.
Em concreto, determinaram-se as tensdes de aderéncia:

= correspondente ao processo de cura normal (sec¢ao 3.5.1) que se abreviou por “28d

”

cn
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= apds imersdo em agua: 7 dias de cura normal + 21 dias de cura em agua (secgao
3.5.1) que se abreviou por “7d cn+21d ca”

= apos envelhecimento por calor: 14 dias de cura normal + 14 dias de cura ao calor +
1 dia de cura normal (seccao 3.5.1) que se abreviou por “14d cn + 14d cc + 1d cn”

= apo6s um “tempo aberto”: cura normal e aplicagdo dos ladrilhos diferida 20 e 30
minutos da aplicagédo do cimento-cola (secg¢do 3.5.2). que se abreviou por “TA 20

min" e “TA 30 min", respetivamente.

O ensaio de determinacdo da tensdo de aderéncia consiste na aplicagdo de uma forga
de tragdo a uma peca metdlica, previamente colada a um ladrilho, até que o ladrilho se
destaque do substrato ao qual foi colado com o cimento-cola que se esta a testar
(seccgdo 3.5.1).

O Quadro 4.1 e a Figura 4.1 apresentam os resultados da tensdo de aderéncia, e o0s
respetivos desvios-padrao, obtidos com os cimentos-cola da série MC_FCC. O Quadro
4.1 apresenta também os resultados que se obtiveram o cimento-cola para utilizagao
interior, sem caracteristicas especiais ou adicionais comercializados pela empresa
CIARGA (CCC-CIARGA). A linha horizontal representada na Figura 4.1 indica o valor
gue a norma impde como requisito para este tipo de cimento-cola em relacdo aos

resultados obtidos nos ensaios de aderéncia inicial e aderéncia apds imersdao em agua.

Como referido atras (secgao 3.5.1), para a avaliacdo dos valores da tensao de aderéncia
foram preparadas10 amostras. Os resultados dos ensaios séo apresentados de forma
completa nas fichas respeitantes a cada cimento-cola e incluidos em anexo (Anexo B).
De acordo com as instrugbes normativas (NP EN 1348) os valores superiores e
inferiores a 20% do valor da média devem ser excluidos. Uma vez que os resultados
destes ensaios apresentam uma elevada dispersdo, o numero de resultados, de facto,
considerados na determinagdo do valor médio foram inferiores como se apresenta,
também, nas colunas correspondente ao niumero de amostras (n) do Quadro 4.1. Os
resultados obtidos a partir da média de 2 ou 3 valores (que se encontram marcados com

um asterisco na Figura 4.1) devem ser analisados com a devida prudéncia.
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Quadro 4.1 - Resultados da tensao de aderéncia obtidos com os cimentos-cola da série
MC_FCC.

[ Mc_Fcco [ n]mMc_Fcc12.5] n | MC_FcC25 | n | MC_FCC37.5] n | MC_FCC50 | n | CCC-CIARGA

Tensio de Aderéncia [N/mm’

28d cn 0.33 6 0.36 5 0.23 5 0.21 6 0.17 9 0.71

7dcn +21d ca 0.54 4 0.58 10 0.51 8 0.37 7 0.15 6 1.15

14d cn + 14d cc + 1d cn 0.09 6 0.08 5 0.03 2 0.05 3 0.02 2 -

20 min 0.29 2 0.37 8 0.32 6 0.32 8 0.26 8 0.79

= & 30min 0.35 8 0.45 8 0.31 7 0.29 5 0.20 8 -

Legenda: n - n® de amostras utilizadas no célculo da média; d - dias; cn - cura normal; ca - cura em agua; cc - cura ao calor 70°C;
CCC-CIARGA - cimento-cola comercial da CIARGA
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MC_FCCO MC_FCC12.5 MC_FCC25 m MC_FCC37.5 m MC_FCC50
(*) - resultados obtidos a partir da média de 2 ou 3 valores experimentais

Figura 4.1 - Apresentacao grafica dos resultados (e respetivos desvios padrao) da tensao
de aderéncia, obtidos com os cimentos-cola da série MC_FCC. A linha a vermelho indica
os requisitos minimos, impostos pela norma NP EN 12004, para um cimento-cola do tipo
reproduzido pela série MC_FCC

TENSAO DE ADERENCIA COM CURA NORMAL

A partir da andlise dos resultados apresentados no Quadro 4.1 e na Figura 4.1
verifica-se que o cimento-cola MC_FCC12.5, submetido a cura normal, apresenta um
valor de tensdo de aderéncia inicial superior ao da mistura de referéncia sem
incorporagéo de FCC, MC_FCCO0. Este aumento da tensdo de aderéncia podera ser
explicado pela atividade pozolanica do FCC e a consequente formacédo de produtos

cimenticios adicionais [4] .

48



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

Os restantes cimentos-cola, com percentagens mais elevadas de substituicdo de
cimento por FCC (entre 25 e 50%), apresentam valores de tensdo de aderéncia que
seguem uma tendéncia decrescente a medida que aumenta o teor de incorporacao de
FCC no cimento-cola. Esta tendéncia podera ser explicada: i) pela diminuicado da
trabalhabilidade da mistura, resultante da absorcéao de agua pelo residuo de FCC, que
torna o cimento-cola mais poroso [4] e ii) pela mitigagédo de Ca(OH). disponivel, devido
a diminuicdo da fracdo massica de cimento, que condiciona a extensdo da reacao

pozolanica.

Como ja foi dito na secgéo 4.2, os cimentos-cola da série MC_FCC nao incluem filler na
sua composic¢ao, ao contrario do cimento-cola comercializado pela CIARGA, pelo que,
como seria expectavel, os resultados obtidos com MC_FCCO (submetido a cura normal)
e os resultados do CCC-CIARGA séao diferentes. De facto, a tensdo de aderéncia
determinada para MC_FCCO, cimento-cola de referéncia, é inferior a tensdao de
aderéncia do cimento-cola comercial. Constata-se que pelo facto de nao incluirem filler
na sua composicao, os cimentos-cola da série MC_FCCO0 tém tensao de aderéncia 0.38
N/mm? (0.71-0.33) inferior a que teriam se se tivesse incluido o filler. Contudo, uma vez
que o filler € um material inerte, espera-se que esta alteracao afete todos os cimentos-
cola da série MC_FCC submetidos a cura normal basicamente da mesma maneira pelo
que se pode esperar que se lhes tivesse sido incluido o filler a suas tensdes de
aderéncia aumentassem cerca de 0.38 N/mm?2,

Como ja se disse atras (secgédo 3.3) a norma EN NP 12004 exige que a tensao de
aderéncia dos cimentos-cola do tipo reproduzido na série MC_FCC, sujeitos a cura
normal e ap6s envelhecimento em agua, seja 20.5 N/mm?2. Os valores incluidos na
Figura 4.1 e Quadro 4.1 mostram que nenhum dos cimentos-cola sujeito a cura normal
cumpriu este requisito. Contudo, considerando a diferencga entre a tens@o de aderéncia
inicial do MC_FCCO e do cimento-cola comercial da CIARGA (no valor de 0.38 N/mm2)
que se atribui a auséncia do filler nos cimentos-cola da série MC_FCC os valores de
tensdo de aderéncia previstos para o MC_FCC12.5, MC_FCC25, MC_FCC37.5 e
MC_FCC50 se estes tivessem o filler na sua constituicao seriam 0.74, 0.61, 0.59 e 0.55
N/mm2, respetivamente. Assim, espera-se que a reproducao exata do cimento-cola
comercial com substituicdo até 50% (em massa) de cimento por FCC conduziria ao

cumprimento do requisito normativo.
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TENSAO DE ADERENCIA APOS IMERSAO EM AGUA

O ensaio de determinacdo da tensdao de aderéncia inicial apés imersdao em agua
pretende simular o desgaste de um cimento-cola sujeito a acdo da agua. Para tal, as
amostras sdo imersas em agua durante 21 dias, findos os quais sdo ensaiadas (sec¢ao
3.5.1)

A analise da Figura 4.1 mostra que o valor maximo de tensao de aderéncia neste ensaio
€ obtido para o cimento-cola com teor de substituicdo de cimento por FCC de 12,5%,
MC_FCC12.5. Os cimentos-cola com teores de substituicao parcial de cimento por FCC
superiores a 12,5% apresentam uma tendéncia decrescente deste resultado em funcao
do aumento teor de incorporagao de FCC.

Alias, verifica-se também na Figura 4.1 que os resultados destes ensaios apresentam a
mesma tendéncia que os resultados do ensaio de aderéncia com cura normal, mas com
valores mais elevados. resisténcia. Estes resultados poderdo ser explicados pelo
prolongamento da reacao de hidratacdo do cimento devido a colocagcao das amostras
dentro de agua.

Da andlise da Figura 4.1 é também possivel verificar que os resultados dos
cimentos-cola MC_FCCO0, MC_FCC12.5 e MC_FCC25 em relacdo a tensdo de
aderéncia cumprem o requisito normativo, i.e., apresentam valores de tensido de
aderéncia média 20,5 N/mm?2. Contudo, e tal como se disse atras prevé-se que incluindo
o filler, que também esta presente no CCC-CIARGA, os valores de tenséo de aderéncia
aumentassem cerca de 0.61 N/mm? (1.15-0.54) pelo que nesse caso o MC_FCC37.5 e
MC_FCC50 apresentariam valores de tensdo de aderéncia de 0.97 e 0.75 N/mm? pelo
que também cumpririam o requisito da norma. Assim, conclui-se que a reproducao exata
do cimento-cola comercial com substituicao até 50% (em massa) de cimento por FCC,

apds imersao em agua, conduzem ao cumprimento do requisito normativo.

TENSAO DE ADERENCIA APOS ENVELHECIMENTO POR CALOR

A determinacao da tensdo de aderéncia apds envelhecimento por calor pretende simular
o desgaste de um cimento-cola face a agdo do calor. As amostras sdo condicionadas
durante 14 dias, em estufa, a uma temperatura de 70°C antes de serem ensaiadas
(seccao 3.5.1). Como se disse atras (Quadro 2.3), a realizacao deste ensaio com cura
com calor - e, consequentemente, o cumprimento de um requisito minimo de aderéncia -
nao € exigida no caso do tipo de cimentos-cola da série MC_FCC, i.e., dos cimentos-
cola sem caracteristicas especiais ou adicionais (norma EN 12004, anexo ZA,
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tabela ZA.1.1). No entanto, como também foi referido anteriormente (seccdo 4.2), o
ensaio foi realizado como forma de obter mais informacdo em relagdo ao efeito de

incorporagao de FCC nos cimentos-cola desta série.

A andlise da Figura 4.1 mostra que os valores maximos de tenséo de aderéncia obtidos
neste ensaio ndo atingem os 0,10 N/mm?2. Estes valores sdo bastante inferiores aos
valores de tensdo de aderéncia obtidos com as outras formas de cura das mesmas
amostras. Além disso, o0s resultados apresentam valores tdo dispersos que o0s
resultados das amostras MC_FCC25, MC_FCC37.5 e MC_FCC50 foram obtidos da
média de 2 ou 3 amostras (Quadro 4.1) uma vez que os outros resultados por se
encontrarem 20% acima e abaixo dos valores médios nao foram considerados (de
acordo com a recomendacao especificada na norma NP EN 1348). Por este motivo, a
andlise destes resultados deve ser realizada com a necessaria reserva. Neste contexto,
parece prudente apenas referir que a incorporagcao de FCC nos cimentos-cola desta
série contribui para a diminuicéo dos valores da tensao de aderéncia sob acao de calor.
Noutros estudos referidos neste trabalho em que o cimento foi substituido parcialmente
por um material pozolanico néo se efetuou o ensaio de determinagéo da aderéncia ap6s

envelhecimento por calor, pelo que estes resultados ndo podem ser comparados [41] .

TENSAO DE ADERENCIA APOS “TEMPO ABERTO”

Os ensaios para determinagédo da tensdo de aderéncia apés um determinado “tempo
aberto” séo utilizados para determinar o intervalo de tempo maximo que pode decorrer
entre a aplicagdo do cimento-cola e a aplicagcao dos ladrilhos, de forma a que a tenséao
de aderéncia seja superior ao requisito imposto pela norma NP EN 12004. No caso dos
cimentos-cola para utilizacao interior, sem caracteristicas especiais ou adicionais, que
se estdo a estudar com a série dos cimentos-cola MC_FCC, a norma NP EN 12004 néao
impde nenhum requisito minimo para esta caracteristica. No entanto, foram
determinados os valores da tensao de aderéncia apds tempo aberto de 20 minutos e 30
minutos, seguindo o procedimento descrito na secg¢do 3.5.2, com o objetivo de obter

mais informag&o sobre 0 comportamento destes cimentos-cola.

Da andlise da Figura 4.1 verifica-se que os valores das tensdes de aderéncia dos
cimentos-cola com incorporacgao de residuo de FCC, calculadas a partir dos resultados
dos ensaios apods tempo aberto a 20 e 30 minutos, sdo mais elevados do que os obtidos
para 0s mesmos cimentos-cola no ensaio de aderéncia com cura normal. Enquanto que
nos cimentos-cola sem incorporagao de FCC o TA parece desfavorecer, ou nao alterar

significativamente, a tensédo de aderéncia (embora esta observagdo nao possa ser muito
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assertiva por que os resultados do cimento-cola MC_FCCO para TA 20 min apresentam
muita dispersao e s6 foi calculado a partir de dois resultados experimentais (Quadro
4.1). Atensao de aderéncia nos cimentos-cola MC_FCC12,5 e MC_FCC25 aumenta do
ensaio de aderéncia apos tempo aberto de 20 minutos para o de 30 minutos. Em sintese,
verifica-se que a ocorréncia de um intervalo de tempo entre a aplicagdo do cimento-cola
com incorporacao de FCC (entre os 12,5 e 0s 25%) e a aplicacéo dos ladrilhos favorece

a aderéncia.

Os valores de tensao de aderéncia maximos nos ensaios de determinacao de aderéncia
apds tempo aberto de 20 e 30 minutos foram obtidos com o cimento-cola MC_FCC12.5.
Também se observa que para teores de substituicdo de cimento por FCC acima de
12,5% ocorre uma diminuigdo gradual da tenséo de aderéncia.

O aumento da tensao de aderéncia verificado nestes ensaios, em relagdo ao ensaio de
aderéncia inicial, podera ser explicado pelo retardamento da reacado de hidratacao do
cimento devido a metilcelulose e a absorcao de agua por parte do FCC: a absorgao de
agua por parte do FCC podera condicionar a agua disponivel para a hidratacao do
cimento que, por sua vez, ja retardada pela agdo da metilcelulose, é favorecida pela
ocorréncia de um intervalo de tempo superior entre a aplicagao do cimento-cola e a
aplicacao dos ladrilhos. Tipicamente, nos ensaios de determinacdo da tensédo de
aderéncia ap6s tempo aberto, ocorre uma diminuicdo da tensdo de aderéncia média,
em funcao do aumento do TA [48] .

MODO DE FALHA NAS ROTURAS

Neste trabalho identificou-se 0 modo de falha na rotura das amostras para as quais se
determinaram as tensdes de aderéncia (seccdo 4.2.1). Os modos de falha na
rotura - nomeadamente, se sdo coesivos ou adesivos e se ocorrem na cola, no suporte
ou no ladrilho ou numa destas interfaces - assumem designacgdes e notagdes distintas
especificadas na norma EN 12004 (seccao 3.5.5). Esta identificagéo visual do modo de
falha na rotura complementa a caracterizagdo do comportamento dos cimentos-cola em

funcéo da sua composicao e do tipo de cura a que foi sujeito.

O modo de falha de cada ladrilho ensaiado foi registado nas fichas com os resultados
dos ensaios, constantes do Anexo B.

A titulo exemplificativo, a Figura 4.2 apresenta uma fotografia da superficie de rotura de
um ladrilho apés a realizagdo do ensaio de determinacao da tensao de aderéncia, com
um cimento cola MC_FCC50 sujeito a cura normal no qual se verificou 0 modo de falha
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tipico desta série de cimentos-cola, i.e., uma rotura adesiva na interface

ladrilho/cimento-cola, que corresponde a notagao AF-T.

AEASLARR S Ve
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Figura 4.2 - Fotografia da superficie de rotura de um ladrilho no qual se usou o
cimento-cola MC_FCC50 em cura normal apos o ensaio de determinacao da tensao de
aderéncia. Modo de falha da rotura AF-T

O modo de falha AF-T, resulta de uma adesédo insuficiente entre o ladrilho e o
cimento-cola que podera ser causada pela auséncia de filler que podera provocar uma
descontinuidade na curva granulométrica da mistura seca e que dificulta, também, a
capacidade de molhar o ladrilho.

O modo de falha registado predominante nos ladrilhos da série de cimento-cola
MC_FCC foi AF-T, Contudo, em alguns ladrilhos, esporadicamente, verificou-se
simultaneamente mais do que um modo de falha, nomeadamente AF-T e CF-A, embora
nestes casos a superficie correspondente a falha CF-A fosse sempre de menor
expressao face a falha do tipo AF-T, como é exemplo a Figura 4.3.

TNDT e cpir i

Figura 4.3 - Fotografia da superficie de rotura de um ladrilho no qual se usou o cimento
cola MC_FCC50, apos o ensaio de determinacao da tensao de aderéncia apés “tempo
aberto 20 minutos. Modo de falha na rotura: AF T com alguma area de CF-A
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4.2.2. CAPACIDADE DE TRANSFERENCIA DO CIMENTO-COLA PARA O
LADRILHO

A capacidade de transferéncia do cimento-cola para o ladrilho (sec¢do 3.5.6) € uma
propriedade cuja analise também complementa o estudo da aderéncia, uma vez que
uma maior capacidade de transferéncia significa que existe maior superficie de contacto
entre o ladrilho e o cimento-cola, que se deveria traduzir, consequentemente, numa
maior tensdo de aderéncia. Também a variagcdo da capacidade de transferéncia em
funcdo do tempo podera ajudar a explicar os valores de tensdo de aderéncia nos
ensaios de aderéncia apés “tempo aberto”.

O Anexo C apresenta as fotografias dos ladrilhos das amostras dos cimentos-cola da
série MC_FCC a partir das quais se avaliou a capacidade de transferéncia do
cimento-cola para o ladrilho. Estas fotografias foram analisadas, seguindo o
procedimento descrito na secc¢ao 3.5.6, para traduzir a capacidade de transferéncia de
cimento-cola para o ladrilho através da percentagem da area de ladrilho no qual se
constata a presencga de cimento-cola.

A titulo exemplificativo, a Figura 4.4 apresenta uma fotografia do ladrilho do cimento-cola
MC_FCC37,5 aplicado ao fim de 60 min e retirado ap6s 10 min (secc¢ao 3.5.6) pondo
em evidéncia a forma como se analisaram estas imagens para quantificar a

percentagem da area do ladrilho para a qual ocorreu transferéncia de cimento-cola.

Figura 4.4 - Foto do cimento cola MC_FCC37,5 (aplicado ao fim de 60 min e retirado apés
10 min) pondo em evidéncia a matriz usada para identificar a percentagem da area do
ladrilho - 33 % - para a qual ocorreu transferéncia.
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OErro! A origem da referéncia nao foi encontrada. Quadro 4.2 apresenta a
sistematizagcdo quantitativa desta transferéncia dos cimentos-cola da série MC_FCC

para os ladrilhos.

Quadro 4.2 - Capacidade de transferéncia dos cimentos cola da série MC_FCC expressa
através da percentagem da area de ladrilho coberta por cimento cola em fun¢ao do tempo
(t) decorrido entre a aplicacao do cimento cola, no suporte, e a aplicacao do ladrilho (em
min)

t [minuto]
10 20 30 40 50 60
MC_FCCO 30 24 42 79 44 25
MC_FCC12,5 20 28 50 79 78 59
MC_FCC25 14 44 55 60 31 34
MC_FCC37,5 13 24 24 25 35 33
16 33 54 71 35 27

Legenda: t - minutos entre a aplicacdo do cimento-cola no suporte e a aplicagao do
ladrilho

Da andlise do Quadro 4.2 observa-se que, de uma forma geral, a capacidade de
transferéncia do cimento-cola para o ladrilho aumenta progressivamente com o aumento
do tempo de espera até a aplicagéo do ladrilho até um determinado intervalo de tempo
a partir do qual a capacidade de transferéncia do cimento-cola para o ladrilho volta a
diminuir. Ou seja, verifica-se que, exceto para o MC_FCC37,5, todos os cimentos-cola,
atingem o valor maximo de transferéncia apds 40 minutos de espera entre a aplicagao
do cimento-cola e a aplicacdo dos ladrilhos. Apds os 40 min (ou 50 min no caso do
MC_FCC37,5) a capacidade de transferéncia volta a diminuir. O MC_FCC37,5
apresentou um resultado diferente.

Estes resultados ajudam a justificar, em particular, o0 aumento da tensédo de aderéncia
média nos cimentos-cola da série MC_FCC nos ensaios de avaliagdo do tempo aberto,
em que a aplicagao dos ladrilhos é diferida 20 e 30 minutos da aplicagdo do cimento-cola
sobre o suporte: com o aumento do tempo entre a aplicacdo do cimento-cola e dos
ladrilhos aumentou a aderéncia e a capacidade de transferéncia (Figura 4.1).

Os resultados constantes no Quadro 4.2 ajudam também a explicar, de uma forma geral,
a evolugdo das tensdes de aderéncia médias verificadas nos varios ensaios realizados
para os cimentos-cola da série MC_FCC. A capacidade de transferéncia média aumenta
para o cimento-cola MC_FCC12,5, assim como a tensao de aderéncia média em todos
0s ensaios. A diminuicdo da tensdo média de aderéncia apds o maximo verificado para
o MC_FCC12.5, em funcdao do aumento do teor de FCC, é acompanhado pela
diminuicdo da capacidade de transferéncia (excepto no caso do cimento-cola
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MC_FCC50 cujos resultados do ensaio de capacidade de transferéncia s6 sao
coerentes para t=60 min).

4.2.3. RESISTENCIA AO ESCORREGAMENTO

O escorregamento € o movimento descendente dos ladrilhos aplicados sobre substratos
verticais ou inclinados. A determinacao do escorregamento faz-se segundo o
procedimento constante na norma EN 1308 (que se encontra descrito com mais
pormenor na secgdo 3.5.3). Resumidamente, sdo aplicados 2 ladrilhos sobre uma
camada de cimento-cola, talochada paralelamente ao maior bordo de uma placa de
cimento que é posteriormente colocada na vertical. A distancia entre o bordo de cada
ladrilho em relagdo ao bordo da placa de cimento € medida com a placa ainda na
horizontal e 20 minutos apos esta ter sido colocada na vertical. O escorregamento, para
cada ladrilho, corresponde a diferenca entre as duas medicoes.

Para o tipo de cimento-cola reproduzido na série MC_FCC, o valor do escorregamento
nao é imposto pela norma. No entanto, e de forma a melhor compreender a influéncia
da substituicao parcial de cimento pelo residuo de catalisador de FCC, realizou-se o
ensaio de determinacao do escorregamento também para os cimentos-cola desta série.
Para cada cimento-cola foram preparadas e ensaiadas duas amostras (dois ladrilhos),
sendo que os resultados apresentados no Quadro 4.3 e na Figura 4.5 correspondem a
média desses dois valores.

Quadro 4.3 - Resultados dos ensaios de escorregamento dos cimentos-cola da série
MC_FCC

| mc_Fcco | nmc_Fcci2.4 n| mc_Fccas | n [Mc_Fccaz.s| n| mc_Fccso | n|cec-claRGA| n
Escorregamento [mm]

Escorregamento | 063 |2] 072 |2] o038 |2| 038 2| o028 |2| 017 2
Legenda: n - n? de amostras utilizadas no céalculo da média

1.40

1.20

1.00

0.80

0.60

Escorregamento [mm]

0.40

- | | .
0.00 M

MC_FCCo MC_FCC12.5 MC_FCC25 m MC_FCC37.5 m MC_FCC50

Mistura
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Figura 4.5 - Resultados dos ensaios de escorregamento obtidos com os cimentos-cola da
série MC_FCC

Os valores médios do escorregamento (Quadro 4.3 e Figura 4.4) obtidos para os
cimentos-cola da série MC_FCC e os respetivos desvios-padrao indicam que os
resultados apresentam elevada dispersao e, portanto, sdo pouco precisos. Esta
constatagao é particularmente valida no caso dos cimentos-cola quando se pretende
fazer uma andlise relativa dos resultados dos cimentos-cola MC_FCCO0 e MC_FCC12.5
cuja diferenga nos resultados € inferior ao desvio-padrao de qualquer uma das amostras
(Figura 4.5). Por este motivo, apenas se pode afirmar que os resultados indiciam que a
substituicao parcial de 12,5%, em massa, de cimento por FCC nao afetam os valores
do escorregamento dos cimentos-cola desta série. Contudo, para um teor de
incorporagdo de FCC de 25% verifica-se uma tendéncia de diminuicdo do
escorregamento em relagao os cimentos-cola MC_FCCO0 e MC_FCC12.5 e para valores
para teores de incorporagdo de FCC superiores a 25% os resultados mantém-se

estatisticamente inalterados.

O FCC incorporado na composi¢cao do cimento-cola contribui para a diminuigcdo da
trabalhabilidade da mistura tornando-a menos fluida no estado fresco e,
consequentemente, dificultando o escorregamento dos ladrilhos por agéo do seu peso
proprio. Este comportamento é atribuido a estrutura microporosa e a elevada area
superficial especifica do FCC [49] . Estes resultados estdo concordantes com os obtidos
na determinagéo da tens@o de aderéncia, em que a perda de trabalhabilidade também
explicou a evolugcdo dos resultados: a maior tensdo de aderéncia e o maior
escorregamento verificaram-se para o cimento-cola MC_FCC12.5, ocorrendo para os
cimentos-cola com teores de substituicdo de cimento por FCC a cima de 12.5% uma

diminuicao da aderéncia e do escorregamento de forma sistematica.

Adicionalmente, o aumento de consisténcia dos cimentos-cola com teores de
incorporagao superiores a 25% do teor de ligante e consequente diminuicdo do
movimento dos ladrilhos durante o ensaio justificam a diminuigdo do desvios-padrao dos
resultados de escorregamento obtidos com estas amostras.
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4.3. SERIE DE CIMENTOS-COLA MCR_FCC

As composigdes dos cimentos-cola da série que se designou MCR_FCC partem de uma
mistura de referéncia MCR_FCCO (Quadro 3.1) com substituicao parcial entre 0 e 50%
de cimento por FCC com incrementos de 12,5%. Os cimentos-cola desta série sao
compostos por: cimento, areia siliciosa, filler calcério, metilcelulose, resina (polimero
redispersivel) e FCC. A incorporagao de um polimero redispersivel confere flexibilidade
e maior adesao ao cimento-cola, o que justifica a sua classificagdo como cimento-cola
melhorado, com escorregamento reduzido e elevada deformabilidade, ou seja, do tipo
C 2TS2 (Quadro 3.5). Estes cimentos-cola tém que corresponder aos requisitos
especificados na norma EN 12004 (que se encontram reproduzidos no Quadro 2.3 do
subcapitulo 2.3). A mistura de referéncia (MCR_FCCO) pretende reproduzir o
cimento-cola comercial equivalente produzido pela CIARGA .

4.3.1. TENSAO DE ADERENCIA

Para os cimentos-cola da série MCR_FCC foram realizados os ensaios de aderéncia
definidos nas normas NP EN 1348 e NP EN 1346:

e com cura normal: apds 28 dias de cura normal (seccao 3.5.1) que se abreviou
por “28d cn”

e apolsimersao em agua: 7 dias de cura normal + 21 dias de cura em agua (secgao
3.5.1) que se abreviou por “7d cn + 21d ca”

e apo6s envelhecimento por calor: 14 dias de cura normal + 14 dias de cura sob
calor + 1 dia de cura normal (secgéo 3.5.1) que se abreviou por “14d cn + 14d
cc+1dcn”

e apods um “tempo aberto”: cura normal e aplicacdo dos ladrilhos diferida 20 e 30
minutos da aplicagéo do cimento-cola (seccéo 3.5.2) que se abreviou por “TA 20

min” e “TA 30 min”, respetivamente.

O ensaio de determinacdo da tensdo de aderéncia consiste na aplicagdo de uma forga
de tracdo a uma pega metalica, previamente colada ao ladrilho, até que o ladrilho se
destaque do substrato ao qual foi colado com o cimento-cola (secgéao 3.5.1).

O Quadro 4.4 e a Figura 4.6 apresentam os resultados da tensdo de aderéncia média e
os respetivos desvios-padrao, obtidos com os cimentos-cola da série MCR_FCC. Alinha
horizontal representada na Figura 4.6 indica o valor que a norma impde como requisito
para este tipo de cimento-cola (quadro 3.5) em relagcdo aos resultados obtidos nos
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ensaios de aderéncia, exceto o de determinacdo da tensdo de aderéncia apds tempo
aberto alargado - 30 minutos — que nado é exigido pela norma NP EN 12004.

Quadro 4.4 - Resultados dos ensaios de aderéncia, tempo aberto, escorregamento e
deformacao dos cimentos-cola da série MCR_FCC

Série MC_FCC
|Mc_Fcco| n |mc_Fcci2.5| n |Mc_Fccas| n |mc_Fcesz.s| n |[Mc_Fceso| n

Aderéncia EN 1348 e EN 1346 [N/mm’]

28d cn 2.42 9 2.34 9 2.30 10 2.00 10 1.39 10
7dcn + 21d ca 0.87 8 1.00 8 1.12 10 0.98 10 0.66 7
14dcn + 14d cc +

2.35 9 2.23 9 2.36 9 1.95 8 1.23 10
1d cn

20 min 226 (10 2.46 10 2.39 10 2.26 10 1.37 9

Tempo
aberto

30 min 2.19 6 2.40 6 2.74 9 2.08 10 1.42 9

Legenda:n - n® de amostras utilizadas no célculo da média; d - dias; cn - cura normal; ca - cura em &gua; cc - cura
ao calor 70°C

35
30
25 I .
20
15

1.0

0.5

Tensao de aderéncia [N/mm2]

0.0
28d cn 7dcn+21dca 14d cn + 14d cc + 1d T.A. 20 min T.A. 30 min

cn
MCR_FCCO MCR_FCC12.5 = MCR_FCC25 = MCR_FCC37.5 mMCR_FCC50

Figura 4.6 - Representacdo grafica dos resultados dos ensaios de aderéncia dos
cimentos-cola da série MCR_FCC

Os resultados da tensdo de aderéncia média dos cimentos-cola da série MCR_FCC,
para cada ensaio, sao significativamente superiores aos da série MC_FCC,
apresentados na Figura 4.1. A dispersao nos resultados foi inferior a da série MC_FCC,
de tal forma que o numero médio de amostras consideradas para o calculo da tensao

59



| Capitulo 4 — Apresentacao, andlise e discusséo de resultados

média de aderéncia para os varios ensaios da série MCR_FCC foi n=9 (Quadro 4.4),
face aos n=6 verificados para a série MC_FCC (Quadro 4.1).

TENSAO DE ADERENCIA COM CURA NORMAL

Os resultados do ensaio de determinagdo da tensao de aderéncia com cura normal
foram apresentados na Figura 4.6.

O cimento-cola de referéncia, MC_FCCO, apresenta a maior tensdo de aderéncia,
enquanto os restantes cimentos-cola seguem uma tendéncia decrescente a medida que
aumenta o teor de substituicdo do cimento por FCC. Os resultados relativos aos
cimentos cola MC_FCCO0, MC_FCC12,5 e MC_FCC25 sao muito semelhantes, sendo
que a diferenca entre o valor da tensao de aderéncia de MC_FCCO e MC_FCC25 é

aproximadamente 0,12 N/mm?2, um valor inferior aos respetivos desvios-padréo.

A partir da mistura com 37,5% de teor de substituicdo de cimento por FCC a tensao de
aderéncia diminui de forma significativa, ocorrendo uma diminuicao mais abruta para os
resultados relativos a mistura MCR_FCC50. Este resultado era esperado e esta de
acordo com o observado noutro trabalho em que um material pozolanico, a cinza
volante, foi utilizado como substituto parcial do cimento [41] . Esta diminuicdo devera
ser causada pela heterogeneidade apresentada pelo cimento-cola com teores mais
elevados de FCC. A formagéao de menor quantidade de compostos ligantes do cimento
limita também a quantidade de Ca(OH): disponivel para a reagéo pozolanica do FCC,
contribuindo estes dois fatores para a diminuicao da tensao de aderéncia.

Como é possivel verificar na Figura 4.6 todos os cimentos-cola cumprem o requisito
imposto pela norma, ou seja, apresentam tensées médias de aderéncia acima de 1,0
N/mm?, exceto trés cimentos-cola no ensaio de aderéncia apds imersdo em &agua
(MC_FCCO0, MC_FCC37,5 e MC_FCC50).

TENSAO DE ADERENCIA APOS IMERSAO EM AGUA
Os resultados do ensaio de determinacao da tensdo de aderéncia apds imersdo em

agua sao os apresentados na Figura 4.6.

O valor maximo da tensdo de aderéncia ocorre para o cimento-cola MCR_FCC25,
enquanto o valor minimo é verificado para o MCR_FCC50. O aumento da tenséo de
aderéncia nas misturas MCR_FCC12,5, MCR_FCC25 e MCR_FCC37,5 em relacao a
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mistura de referéncia (MCR_FCCO0) sera uma consequéncia da atividade pozolanica do
FCC.

Da analise da Figura 4.6 verifica-se que apenas dois cimentos-cola cumprem o requisito
da norma (Quadro 2.3): MCR_FCC12,5 e MCR_FCC25. O resultado do cimento-cola
MCR_FCC37,5 é inconclusivo uma vez que o desvio-padrao associado a amostra é
superior a diferenga entre a tensdo média calculada e o valor minimo estabelecido na

norma.

Importa referir que o cimento-cola que se pretendia reproduzir com os cimentos-cola da
série MCR_FCC cumpre o requisito normativo, o que ndo acontece com o cimento-cola
de referéncia que deveria ter um resultado semelhante. Por razes de preservacao da
propriedade intelectual da CIARGA, o cimento-cola preparado ndo sera exatamente
igual ao comercial correspondente. Assim, seria de esperar que, substituindo o cimento
por FCC no cimento-cola comercial, pelo menos o MCR_FCC37,5 também cumprisse o

requisito normativo.

Na Figura 4.6 é possivel observar que os valores mais baixos da tens@o de aderéncia
média dos cimentos-cola da série MCR_FCC ocorrem para o ensaio de determinagao
da tensdo de aderéncia apos imersdo em agua. Este resultado era esperado pelo facto
de ja ter sido observado noutros trabalhos realizados sobre cimentos-cola com
polimeros redispersiveis [41] . A imersdo das amostras em agua, 7 dias apds a sua
preparacao, tem o efeito contrario ao que ocorre nas misturas da série MC_FCC. Sendo
o polimero redispersivel responsavel pelo aumento das tensdes de aderéncia neste tipo
de cimentos-cola, o condicionamento das amostras em agua parece atenuar, quase
anular, este efeito. Deduz-se que pelo facto de as amostras terem sido imersas numa
fase em que a matriz sélida do cimento ainda n&o esta totalmente formada, o polimero

redispersivel possa ter sido diluido na gua [41] .

TENSAO DE ADERENCIA APOS ENVELHECIMENTO POR CALOR

Os valores médios da tensdo de aderéncia apos envelhecimento por calor, dos
cimentos-cola da série MCR_FCC s&o apresentados na forma de gréfico na Figura 4.6.

A maxima tensao de aderéncia ocorre para a mistura MCR_FCC25, no entanto esta e
as misturas MCR_FCCO0 e MCR_FCC12,5 sao equivalentes, estatisticamente. A ligeira
diminuicdo da tensdo média para a mistura MCR_FCC12,5 ndo segue nenhuma

tendéncia verificada anteriormente. Novamente observa-se que o0 cimento-cola
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MCR_FCC50 apresenta o valor mais baixo. Todos os cimentos-cola desta série

cumprem o requisito da norma.

O envelhecimento das amostras através do calor ndo altera significativamente a tensao
média de aderéncia das misturas desta série, quando comparada com a tensado de
aderéncia média no ensaio de aderéncia com cura normal, como é possivel observar na
Figura 4.6. Os resultados num e noutro ensaio sdo, de facto, muito semelhantes, sendo
a maior diferenca igual a 0,16 N/mm? (cimento-cola MCR_FCC50). Noutros trabalhos
os resultados foram muito semelhantes, embora, para 0 mesmo cimento-cola e
dependendo do teor e do tipo dos aditivos incluidos, a tensdo de aderéncia apoés
envelhecimento por calor possa estar acima ou abaixo da tensédo de aderéncia inicial,

mas sempre muito proxima deste valor [48] .

TENSAO DE ADERENCIA APOS “TEMPO ABERTO”

Os resultados dos ensaios de determinagéo da tensao de aderéncia ap6s um tempo
aberto dos cimentos-cola da série MCR_FCC sao apresentados na forma de um grafico
na Figura 4.6.

O valor maximo, no ensaio a 20 minutos, é observado para o cimento-cola
MCR_FCC12,5, embora os resultados de MCR_FCCO0, MCR_FCC12,5, MCR_FCC25 e
MCR_FCC37,5 sejam muito proximos uns dos outros e as diferengas entre as tensdes
meédias de aderéncia inferiores aos respetivos desvios-padrao.

No ensaio de tempo aberto a 30 minutos as tensdes de aderéncia aumentam
gradualmente até ao valor maximo observado para o cimento-cola MCR_FCC25. Para
teores de substituicdo de cimento por FCC superiores a 25%, a tensdo de aderéncia
diminui gradualmente com o aumento do teor de FCC.

A norma NP EN 12004 exige que um cimento-cola do tipo reproduzido na série
MCR_FCC tenha, pelo menos, um tempo aberto de 20 minutos, isto é: a tensdo de
aderéncia média calculada para o cimento-cola ensaiado devera ser no minimo igual ao
valor exigido pela norma, neste ensaio (seccao 3.5.2). Como é possivel observar na
Figura 4.6, todos os cimentos-cola da série MCR_FCC cumprem o requisito da norma,
e ainda satisfazem os requisitos exigidos a um cimento-cola com tempo aberto alargado
(30 minutos).

62



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

MODO DE FALHA NAS ROTURAS

A identificagdo do modo de falha associado a cada amostra contribui para uma
caracterizacdo mais completa dos fendbmenos que contribuem para a rotura das
amostras ensaiadas. A sistematizagao dos resultados é apresentada no Quadro 4.5, em
que foram utilizados dois esquemas de cores: varias graduagdes de verde para 0s
modos de rotura do tipo coesivo (CF-A e CF-S) e BT (falha adesiva entre a pega metdlica
e o ladrilho) e diferentes graduacoes de vermelho para o modo de rotura do tipo adesivo
(AF-T). A representagéo seguindo este esquema de cores tem por objetivo destacar, a
verde, os modos de falha coesiva ja que a sua ocorréncia significa que a tensao de
aderéncia desse cimento-cola seria na realidade superior, uma vez que ndo ocorreu
uma falha adesiva.

Quadro 4.5 — Sistematizacao dos modos de falha na rotura identificadas nos ensaios de
determinacao da tensao de aderéncia para os cimentos-cola da série MCR_FCC

28d cn A R T.A.20 T.A.30
cn

AF-T | CF-A | CF-S [ BT | AF-T | CF-A | AF-T | CF-A | CF-S AF-T| CF-A BT | AF-T | CF-A | CF-S
MCR_FCCO 0 90 10 0 100 0 20 80 0 30 70 0 80 20 0

MCR_FCC12.5 0 90 0 10 100 0 0 90 10 30 60 10 20 70 10 "

MCR_FCC25 0 100 0 0 100 0 20 80 0 30 70 0 30 60 @ 10

MCR_FCC37.5 70 30 0 0 100 0 0 100 0 40 60 0 90 10 0
90 10 0 0 100 0 40 60 0 70 30 0 90 10 0

Da analise do Quadro 4.5 identifica-se que, a excecao dos resultados do ensaio de
determinacdo da tensdo de aderéncia ap6s imersdo em agua e do cimento-cola
MC_FCCO no ensaio apés tempo aberto de 30 minutos, existe uma tendéncia para o
modo de rotura identificado passar de CF-A para AF-T com o aumento do teor de FCC
acima dos 12,5%. De uma forma geral, os cimentos-cola com 12,5% e 25% de teor de
substituicdo de cimento por FCC revelam modos de rotura tipicos de uma melhor
aderéncia. Este resultado estd em linha com a evolugdo das tensdes de aderéncia
verificadas na série MCR_FCC em que a tensao de aderéncia maxima ocorreu para 0s
cimentos-cola MCR_FCC12,5 e MCR_FCC25.

As fotografias da Figura 4.7 apresentam, a titulo exemplificativo, as superficies de rotura
de quatro amostras da série MCR_FCC obtidas no ensaio de determinacao da tensao

de aderéncia com cura normal.
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c)
Figura 4.7 - Figuras de rotura do ensaio de aderéncia com cura normal para os
cimentos-cola: a) MCR_FCCO - CF-A; b) MCR_FCC12,5 — CF-A; ¢c) MCR_FCC37,5 — AF-T;
d) MCR_FCC50 — AF-T
Nas amostras a) e b) apresentadas na Figura 4.7 o modo de rotura identificado & CF-A,
falha coesiva do cimento-cola, o que significa que a rotura ocorreu no interior do
cimento-cola. Este modo de falha é o ideal neste tipo de produtos porque significa que
a resisténcia a tracao foi mobilizada no seio do material colante (cimento-cola). A falha
coesiva é tipica dos cimentos-cola que incluem polimeros redispersiveis na sua
composicao, e quando sujeitos a cura normal. Os polimeros redispersiveis formam
compostos ligantes organicos que conferem maior adesdo ao ladrilho e ao suporte,
limitando a ocorréncia de falhas do tipo adesiva [50] .

Nas amostras c) e d) da Figura 4.7 o modo de rotura predominante & AF-T, falha adesiva
na interface ladrilho-cimento-cola. Este tipo de rotura evidencia uma adeséo deficiente

entre o ladrilho e o cimento-cola.

Na Figura 4.8 estao representadas fotografias das superficies de rotura de quatro
amostras de cimentos-cola da série MCR_FCC sujeitas a cura em agua.
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Figura 4.8 - Figuras de rotura no ensaio de aderéncia inicial apos imersao em agua para
as misturas: a) MCR_FCCO — AF-T; b) MCR_FCC12,5 — AF-T; ¢c) MCR_FCC25 — AF-T;
d) MCR_FCC37,5 — AF-T

A fotografia a) da Figura 4.8 apresenta um modo de falha do tipo AF-T em que a rotura
ocorreu na interface ladrilho-cimento-cola. Na fotografia b) é possivel verificar que com
o aumento do teor de FCC o cimento-cola molha melhor o ladrilho — existe algum
cimento-cola na superficie do ladrilho — ocorrendo, parcialmente, falha do tipo CF-A
embora sem grande expressao. Na fotografia c) ocorre 0 mesmo que na figura anterior,
mas com uma darea de cimento-cola superior no ladrilho. A fotografia d) apresenta a
superficie de rotura do cimento-cola MCR_FCC37,5 cujo modo de rotura é novamente
AF-T e em que a area de cimento-cola no ladrilho volta a diminuir.

E possivel estabelecer uma relagéo entre o teor de FCC nos cimentos-cola, a tensdo de
aderéncia e 0 modo de rotura: com a cura em agua, o teor 6timo de substituicdo de
cimento por FCC € 25% e verifica-se que o modo de falha dos diferentes cimentos-cola,
embora seja sempre do tipo AF-T, apresenta gradualmente, até atingir um maximo para
MCR_FCC25, maior &rea de falha coesiva do tipo CF-A.

Em cimentos-cola com incorporacdo de um polimero redispersivel 0 modo de falha
tende a ser do tipo coesivo (CF): o polimero redispersivel tem um papel fundamental no
aumento da adesao e coesao do cimento-cola [50] . No entanto, a imersao das amostras
em agua tem um efeito negativo: a agua pode dissolver as peliculas criadas pelos
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aditivos organicos (metilcelulose e polimero redispersivel) limitando o seu efeito e
provocando a diminuicdo da aderéncia e coesao [48] . Este efeito negativo ficou
demonstrado pela diminuicdo da tensdo média de aderéncia no ensaio de aderéncia
apds cura em agua e pela ocorréncia sistematica da figura de rotura AF-T nos
cimentos-colas sujeitos a este tipo de cura.

Na Figura 4.9 sdo apresentadas fotografias das superficies de rotura de dois
cimentos-cola da série MCR_FCC ap6s cura ao calor.

Figura 4.9 - Figuras de rotura no ensaio de aderéncia inicial apés envelhecimento por calor
para as misturas: a) MCR_FCC12,5 — CF-A, CF-S e b) MCR_FCC25 - CF-A, CF-S

A figura de rotura predominante em todos os cimentos-cola da série MCR_FCC sujeitos
ao envelhecimento por calor € CF-A, rotura coesiva do cimento-cola. Em alguns casos,
como nos apresentados na Figura 4.9, para além da falha coesiva do cimento-cola (CF-
A) ocorreu pontualmente falha coesiva do suporte (CF-S). Este resultado deve-se ao
facto de o calor promover ndo sé as ligagdes de adesao do polimero redispersivel como
também a ancoragem mecéanica dos compostos de cimento hidratados que se formam
nos vazios do cimento-cola [48] .

4.3.2. CAPACIDADE DE TRANSFERENCIA DO CIMENTO-COLA PARA O
LADRILHO

Os resultados dos ensaios de determinacdo da capacidade de transferéncia dos
cimentos-cola da série MCR_FCC sao apresentados no Quadro 4.6.
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Quadro 4.6 — Capacidade de transferéncia dos cimentos-cola da série MCR_FCC expressa
através da percentagem da area de ladrilho coberta por cimento-cola em funcao do tempo
(em minuto)

t [minuto]
10 20 30 40 50 60
MCR_FCCO 88 97 95 91 91 85
MCR_FCC12,5 100 100 100 99 79 86
MCR_FCC25 100 97 96 95 55 68
MCR_FCC37,5 89 100 89 95 56 34
34 90 74 52 24 12

Legenda: t - minutos entre a aplicagao do cimento-cola no suporte e a aplicagao do
ladrilho

A capacidade de transferéncia dos cimentos-cola da série MCR_FCC nao é afetada,
consideravelmente, até aos 40 minutos, sendo que os maiores valores ocorrem para 0s
menores intervalos de tempo e para os cimentos-cola com teor de substituicdo de
cimento por FCC até 37,5%. Estes resultados ajudam a explicar a pequena variagao
entre os resultados dos ensaios de determinacao da tensao de aderéncia inicial e os de
avaliagdo do tempo aberto, cujos resultados sdo muito semelhantes: a ocorréncia de
um intervalo de tempo entre a aplicagdo do cimento-cola e a aplicagéo do ladrilho nao

tem uma influéncia significativa na tensao de aderéncia.

O aumento do teor de FCC nao produz um efeito muito acentuado na molhabilidade, até
ao cimento-cola MCR_FCC537.5, inclusive, o que esta de acordo com os resultados
observados nos ensaios de determinacdo da aderéncia com cura normal e apds tempo
aberto de 20 e 30 minutos. O decréscimo acentuado da molhabilidade para o
cimento-cola MCR_FCC50 e para t=10 minutos acompanha a tendéncia de diminuicao
acentuada da tensao de aderéncia para o ensaio de aderéncia com cura normal, embora
o resultado pareca demasiado baixo quando comparado com os verificados para t=20 e
t=30. Este resultado podera ter sido fruto de um erro de execugao do ensaio.

Os cimentos-cola da série MCR_FCC apresentam, de forma geral, uma molhabilidade
superior aos da série MC_FCC, tanto em fun¢ao do tempo como em fun¢édo do aumento
do teor de FCC. A inclusdo de um polimero redispersivel parece ter um papel
fundamental na capacidade dos cimentos-cola molharem os ladrilhos.

4.3.3. RESISTENCIA AO ESCORREGAMENTO

Os resultados do ensaio de determinacdo do escorregamento sao apresentados no
Quadro 4.7 e no grafico da Figura 4.10.
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Quadro 4.7 - Resultados dos ensaios de determinacao do escorregamento dos
cimentos-cola da série MCR_FCC
[MCR_Fcco] n [MCR_Fcc12.5] n [MCR_FCC25] n [MCR_FCC37.5] n [MCR_FCC50 n
Escorregamento [mm]

Escorregamento 0.41 2 0.41 2 0.27 2 0.21 2 0.18 2

Legenda: n - nimero de amostras utilizadas no célculo da média

0.7

0.6

—

0.5

0.4
0.3
0.2 | f]:ﬁ

0.1 ‘

Escorregamento [mm]

0.0
MCR_FCCO MCR_FCC12.5 MCR_FCC25 =MCR_FCC37.5 =MCR_FCC50

Figura 4.10 - Representacao grafica dos resultados do ensaio de determinacdao do
escorregamento dos cimentos-cola da série MCR_FCC

Os valores médios do escorregamento dos cimentos-cola da série MCR_FCC
cumpriram todos o requisito da norma NP EN 12004 para um cimento-cola deste tipo,
de acordo com a qual se o valor de escorregamento for inferior a 0,5 mm os

cimentos-cola sdo classificados como cimentos-cola com escorregamento reduzido.

Os maiores valores de escorregamento foram observados para os cimentos-cola
MCR_FCCO0 e MCR_FCC12,5, e devido a dispersdao das medi¢cbes associadas a
determinagdo deste valor médio, podemos afirmar que estes resultados sao

equivalentes.

No entanto, e para teores de substituicao de cimento por FCC superiores a 12,5%,
verificou-se uma diminuigao gradual e consistente do escorregamento, confirmado pela
diminuicdo da dispersdo das medigcdes. Um menor escorregamento, ou seja, uma
diferenca mais pequena entre as duas medi¢des efetuadas, reduz o espetro das leituras

0 que conduz a uma menor dispersao dos valores medidos.

Numa comparag¢ao com os resultados da série MC_FCC, o aumento da dosagem de
ligante na série MCR_FCC (35% ao invés dos 20% da série MC_FCC) também aumenta
a quantidade de agua absorvida pelos cimentos-cola. O consumo de agua devido a
reacao de hidratagdo do cimento e devido ao FCC, e a acao do polimero redispersivel,
gue aumenta drasticamente a adesao, diminuem a fluidez da mistura no estado fresco,

contribuindo para a diminui¢cdo do escorregamento dos ladrilhos apds a sua aplicagéo.
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4.3.4. DEFORMACAO TRANSVERSAL

Os resultados do ensaio de deformacao transversal sédo apresentados no Quadro 4.8 e
na forma de gréfico na Figura 4.11.

Quadro 4.8 - Resultados dos ensaios de determinacdao da deformacao transversal dos
cimentos-cola da série MCR_FCC
[MCR_Fcco| n [MCR_Fcc12.5] n [MCR_FCC25] n |MCR_FCC37.5] n [MCR_FCC50 n

Deformacao transversal [mm]

Deformacao 6.87 3 6.56 3 7.93 2 7.63 2 10.54 2

Legenda: n - nimero de amostras utilizadas no célculo da média

12.0

10.0

8.0

6.0

Deformagao [mm]
g

4.0

20

0.0
MCR_FCCO0 - MCR_FCC12.5 » MCR_FCC25 » MCR_FCC37.5 - MCR_FCC50

Figura 4.11 - Representacao grafica dos resultados do ensaio de deformacao transversal
para todas as misturas da série MCR_FCC

A tendéncia de evolucao desta caracteristica nao é linear, no entanto, e tendo em conta
0 erro associado a cada ensaio, pode afirmar-se que ha uma tendéncia de aumento
deformacéo transversal com o aumento do teor de substituicdo de cimento por FCC.
Para a mistura MCR_FCC50 registou-se o valor mais elevado de deformacgao
transversal, contrastando com o minimo verificado para a mistura MCR_FCC12.5. Este
resultado é o oposto do esperado de acordo com os resultados verificados num trabalho
onde se utilizou um material pozolanico, nomeadamente a cinza volante, como
substituto parcial do cimento em cimentos-cola, e em que a deformagéo transversal
diminuiu para todos os teores de substituicao [41] . No entanto, num outro trabalho em
que o cimento foi substituido parcialmente, com apenas um incremento de substituicdo
de 16,67% em massa do cimento, por pozolanas artificiais, ndo se verificou uma
alteracao significativa da deformagéo transversal dos cimentos-cola [42] A diminuic&o
da quantidade de cimento na composi¢do dos cimentos-cola podera favorecer a sua
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flexibilidade, ja que este material apenas confere resisténcia mecanica e coesao, sendo
a flexibilidade conferida pelo polimero redispersivel [42] .

4.4. SINTESE DOS RESULTADOS

Em relacdo a serie MC_FCC, todos os cimentos-cola cumprem os requisitos normativos
da NP EN 12004 (Quadro 3.5), se considerado o aumento da tenséo de aderéncia que
ocorreria se tivesse sido incluido filler na sua composi¢do. No entanto devem ser feitas

andlises individualizadas tendo em conta o interesse que se pretende privilegiar:

e tecnolégico - o cimento-cola MC_FCC12,5 é o que apresenta maior interesse ja
que apresenta uma tensao de aderéncia superior a do cimento-cola de referéncia
(MC_FCCO0)

e ecoldgico - o cimento-cola MC_FCC50 cumpre todos os requisitos normativos e
ao mesmo tempo que promove uma redugéo de 50% da quantidade de cimento
necessario a sua produgao, face ao cimento-cola de referéncia

e melhor relagao tecnologia/ecologia — o cimento-cola MC_FCC25 promove uma
reducédo de 25% na quantidade de cimento necessario a sua produgao, face ao
cimento-cola de referéncia, ndo comprometendo demasiado a tensdo de
aderéncia: -0,10 N/mm? e -0,03N/mm? em relagdo ao cimento-cola de referéncia
para o ensaio de aderéncia com cura normal e apds imersao em &agua,

respetivamente.

No caso da série MCR_FCC, a excecéao dos cimentos-cola MCR_FCCO0, MCR_FCC37,5
e MCR_FCC50 para o ensaio de determinagéo da tensao de aderéncia p6s imersao em
agua, todos os cimentos-cola cumpriram os requisitos normativos. Também para esta
série importa distinguir os diferentes cimentos-cola dependendo do interesse que se
pretende priveligiar:

e tecnoldgico — o cimento-cola MCR_FCC25 apresenta maior tensao de aderéncia
que os restantes em 3 ensaios (aderéncia apds imersao em agua, apds
envelhecimento por calor e apés tempo aberto de 30 minutos) e ainda
apresentou a segunda maior deformacao transversal. Aliado a uma redugao de
25% da quantidade de cimento necessario a sua producao, este cimento-cola
apresenta, consistentemente, caracteristicas melhoradas em relagcdo ao

cimento-cola de referéncia MCR_FCCO

70



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

e ecologico —sem comprometer nenhum dos requisitos normativos, o cimento-cola
MCR_FCC37,5 apresenta a maior reducao da quantidade de cimento necessario
a sua producgdo. As tensdes de aderéncia medias registadas para os diferentes
ensaios sdo em dois casos superiores, ou iguais, as do cimento-cola de
referéncia (aderéncia apds imersao em agua e apds tempo aberto)

e melhor relagdo tecnologia/ecologia — pelas razbes referidas acima sera o
cimento-cola MCR_FCC37,5.
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5. CONCLUSOES E DESENVOLVIMENTOS FUTUROS

5.1. CONSIDERACOES INICIAIS

No presente capitulo sdo expostas e sumarizadas as conclusdes do trabalho
desenvolvido, cujo principal objetivo foi avaliar a viabilidade da substituicdo parcial de
cimento por FCC em cimentos-cola. Ainda neste capitulo, sdo apresentadas propostas
para o desenvolvimento de trabalhos futuros, para prossecucdao do trabalho aqui
apresentado.

A campanha experimental realizada neste TFM (Capitulo 3) incluiu a preparagéo, e
ensaio, de duas séries de cimentos-cola que reproduzem dois cimentos-cola de tipos
diferentes e com requisitos distintos Quadro 2.4. As conclusdes sdo apresentadas
individualmente para o cimento-cola MC_FCC (Subcapitulo 5.2) e MCR_FCC
(Subcapitulo 5.3), cujas composigdes sao as constantes no Quadro 3.1.

5.2. SERIE MC_FCC

A partir dos ensaios realizados para os cinco cimentos-cola desta série, destacam-se

as seguintes conclusoes:

e A substituicao de 12,5% do cimento por FCC contribui, de forma genérica, para
o aumento da tensdo de aderéncia, do cimento-cola (seccao 4.2.1). Este
aumento é verificado em todos o0s ensaios de aderéncia exceto no de aderéncia
apds envelhecimento por calor. Em todos os ensaios em que ocorreu esse
aumento, os resultados referentes ao cimento-cola MC _FCC12,5 sdo um

maximo

e Para teores de substituicdo superiores a 12,5% a tensdo de aderéncia dos
cimentos-cola diminui gradualmente e de forma consistente para todos os

ensaios deste tipo (seccéo 4.2.1)

¢ Nos ensaios de determinacao da tensao de aderéncia apds envelhecimento em
agua (seccao 4.2.1) verifica-se um aumento global da tensdo de aderéncia em
relacdo a tensdo de aderéncia apds cura normal, exceto para o cimento-cola
MC_FCC50

e Os resultados do ensaio de determinagdo da tensdo de aderéncia apos

envelhecimento por calor (secgao 4.2.1) sao inconclusivos, uma vez que para
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trés cimentos-cola (MC_FCC25, MC_FCC37,5 e MC_FCC50) a média da tensao
de aderéncia foi calculada com apenas 2 ou 3 valores experimentais. Os valores
experimentais para além de serem muito baixos (o valor mais elevado foi de 0,10

N/mm?2) eram também muito dispersos

A tensao de aderéncia (seccao 4.2.1) dos cimentos-cola com FCC aumenta com
o aumento do tempo decorrido entre a aplicagdo do cimento-cola e a aplicagéo
dos ladrilhos. Nos ensaios de determinagao da tensao de aderéncia apos tempo
aberto, tanto de 20 como de 30 minutos, registaram-se tensdes médias de
aderéncia, nos cimentos-cola que tinham algum teor de FCC, superiores as dos
mesmos cimentos-cola mas ensaiados apds cura normal. Nos cimentos-cola
MC_FCC12,5 e MC_FCC25 verificou-se ainda um aumento da tensdo de
aderéncia do ensaio de tempo aberto de 20 minutos para o de tempo aberto de
30 minutos

A capacidade de transferéncia do cimento-cola para os ladrilhos diminui a partir
dos 40 minutos, exceto para o MC_FCC37,5 em que diminui a partir dos 50
minutos. A capacidade de transferéncia é afetada pelo teor de FCC: diminui com
0 aumento do teor de FCC a partir dos 12,5%, para o qual atingiu um maximo,
em média (secgdo 4.2.2)

O modo de falha nas roturas identificado nas amostras sujeitas aos ensaios de
determinacgao da tensao de aderéncia foi AF-T (falha adesiva entre o ladrilho € o

cimento-cola)

Do manuseamento dos cimentos-cola no estado fresco, verifica-se que o
aumento do teor de FCC reduz a trabalhabilidade dos cimentos-cola, sobretudo
quando o teor de substituicdo de cimento por FCC é igual ou superior a 25%. Os
resultados do ensaio de resisténcia ao escorregamento (secgao 4.2.3) atestam
essa diminuicdo da trabalhabilidade, uma vez que o escorregamento diminui

com o aumento do teor de FCC.

Considerando a relacdo entre os cimentos-cola da série MC_FCC e o
cimento-cola comercial que este pretende reproduzir, todos os cimentos-cola da
série cumpriram 0s requisitos normativos exigiveis a um cimento-cola para

utilizacdo em ambiente interior.
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5.3. SERIE MCR_FCC

As conclusbes em relacao aos cimentos-cola da série MCR_FCC séao as seguintes:

e A tensao de aderéncia (seccdo 4.3.1) do cimento-cola MCR_FCC12,5 tende a
melhorar ou a manter-se muito proxima da do cimento-cola de referéncia
(MCR_FCCO0). Verificou-se um aumento nos ensaios de determinac¢ao da tenséao
de aderéncia apds envelhecimento em agua, e apds tempo aberto de 20 e 30
minutos. O maior aumento (0,21 N/mm?) corresponde a este Ultimo ensaio. Nos
restantes ensaios — aderéncia com cura normal e apds envelhecimento por calor
— a tens@o de aderéncia diminuiu, tendo ocorrido a maior diminuigdo no ensaio

apds envelhecimento por calor (0,12 N/mm?)

e Em alguns ensaios de determinacao da tensao de aderéncia (secgao 4.3.1) —
apds envelhecimento em agua e apds tempo aberto de 20 e 30 minutos - 0
cimento-cola com 25% de FCC (MCR_FCC25) apresentou tensdes de aderéncia
superiores as do cimento-cola de referéncia e do imediatamente anterior
(MCR_FCC12,5). Nestes ensaios a tensdo de aderéncia maxima foi verificada
para o cimento-cola MCR_FCC25

e Para os cimentos-cola com teores mais elevados de FCC, em concreto
MCR_FCC37,5 e MCR_FCC50 os valores das tensdes de aderéncia (sec¢ao
4.3.1) sao inferiores ao do cimento-cola de referéncia MCR_FCCO (exceto para
MCR_FCC37,5 no ensaio de aderéncia ap6s tempo aberto de 20 minutos em
que o resultado é igual). O valor mais baixo em cada ensaio foi sempre relativo
ao MCR_FCC50, tendo sido verificada a maior diferenca em relacao ao de
referéncia no ensaio apds tempo aberto de 30 minutos (2,35 - 1,23 = 1,12)

e Em cimentos-cola com teor de substituicao de 12,5 e 37,5% regista-se uma
melhoria da tensdo de aderéncia (sec¢ao 4.3.1) com o aumento do tempo
decorrido entre a aplicagcao do cimento-cola e a aplicagéo dos ladrilhos (para 20
minutos). No ensaio de aderéncia apds tempo aberto de 20 minutos, os
cimentos-cola MCR_FCC12,5, MCR_FCC25 e MCR_FCC37,5 aumentaram
0,12, 0,09 e 0,26 N/mm?, respetivamente, face ao ensaio de aderéncia com cura

normal

e (Os modos de falha na rotura (sec¢ao 4.3.1) variaram em fungcéo do aumento do
teor de FCC e com o tipo de envelhecimento. Nos ensaios apés envelhecimento
agua verificou-se sempre o0 modo de falha AF-T, enquanto que nos restantes
ensaios houve uma tendéncia para o modo de falha evoluir de CF-A para AF-t
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com o aumento do teor de FCC. A maior quantidade de amostras com modo de
rotura identificado como AF-T ocorreu sempre para o cimento-cola MCR_FCC50

e A capacidade de transferéncia do cimento-cola para o ladrilho tende a diminuir a
partir dos 40 minutos e com o aumento do teor de FCC, ocorrendo com maior
evidéncia para os cimentos-cola com 25% ou mais de teor de substituicao de
cimento por FCC (seccéao 4.3.2)

e A trabalhabilidade das misturas desta série também é diretamente afetada pelo
aumento do teor de substituicdo de cimento por FCC. A perda de fluidez dos
cimentos-cola ocorre sobretudo nas misturas com teores de FCC acima dos
12,5% (MCR_FCC25, MCR_FCC37,5 e MCR_FCC50) para as quais se verifica
uma diminuicdo do escorregamento (sec¢éo 4.3.3)

¢ A deformabilidade dos cimentos-cola aumenta, nao linearmente, com o aumento
do teor de FCC. Embora nao se registe um aumento sistematico em resultado
do aumento do teor de FCC nas misturas, a tendéncia geral é a de que a
deformabilidade aumente sendo que, mistura MCR_FCC50 apresenta uma
deformabilidade superior a da mistura de referéncia em cerca de 50% (seccao
4.3.4).

e Todos os cimentos-cola da série MCR_FCC — exceto o MCR_FCC50 no ensaio
de aderéncia apds imersao em agua — cumprem 0s requisitos para que seja
classificado como C2 ETS2 (cimento-cola melhorado com escorregamento
reduzido, tempo aberto alargado e altamente deformavel)

5.4. DESENVOLVIMENTOS FUTUROS

A investigagdo desenvolvida ao longo da elaboragdo deste TFM n&o se encerra nas
conclusodes obtidas através do mesmo. Durante o seu desenvolvimento e apds a analise
dos resultados, surgiram varias questdes que se apresentam neste subcapitulo como
uma proposta de trabalhos a desenvolver futuramente no @mbito deste projeto:

= Repetir 0os ensaios para os cimentos-cola definidos neste trabalho, mas
compensando a agua absorvida pelo FCC. A quantidade de agua absorvida pelo
FCC (29% em massa) pode afetar nao sé a trabalhabilidade dos cimentos-cola
no estado fresco como também os resultados dos ensaios realizados. E
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importante reconhecer e quantificar a influéncia desta absor¢do de agua no
residuo, e consequentemente avaliar da necessidade de compensacgao da agua
absorvida pelo FCC em cimento-cola. Os ensaios sobre os cimentos-cola com
compensacao de agua poderao conduzir a constatagdo da viabilidade das
misturas de cimento-cola com teores de FCC superiores.

» Apds a execugao do trabalho proposto no ponto anterior, ou como resultado das
conclusdes obtidas desse trabalho, realizar os mesmos ensaios, mas desta vez
com as percentagens de substituicdo de cimento por FCC a variarem em
incrementos mais pequenos e em torno da percentagem de substituicao definida
como 6tima. Ou, em alternativa, fazer variar a percentagem de substituicdo, em
incrementos mais pequenos, entre um maximo e um minimo. No seguimento dos
resultados obtidos neste trabalho, realizar uma campanha experimental em que
os teores de substituicdo variem entre os 15 e os 22,5%, com incrementos de
2,5%, em ambas as séries.

= De forma a alargar o espetro de aplicagdo do trabalho desenvolvido, repetir a
campanha experimental deste trabalho com misturas que reproduzam outros
tipos de cimento-cola. O objetivo seria avaliar a influéncia destas substituicoes
nos cimentos-cola de outros tipos comercializados pela CIARGA e a sua
viabilidade visando a comercializagdo de produtos com estas novas
formulagdes.

= Elaborar um plano de experiéncias fatorial (DoE — design of experiments) de
forma a identificar as composicdes ideais dos cimentos-cola estudados. O
objetivo é fazer variar o teor de mais componentes das misturas potenciando

determinadas caracteristicas do produto final em funcao de cada composicao.

77



| Capitulo 5 — Conclusées e Desenvolvimentos futuros

78



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

LISTA DE REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[1] BAGANHA, GOIS, MARQUES — O Setor da Construcao Civil e Obras Publicas em
Portugal: 1990-2000. Oficina do CES [Em linha]. 2002. [Consult. 16 ago. 2016].
Disponivel em: http://www.ces.uc.pt/publicacoes/oficina/ficheiros/173.pdf

[2] RUBENSTEIN, Madeleine - Emissions from the Cement Industry [Em linha]. 2012.
[Consult. 16 ago. 2016]. Disponivel em:
<http://blogs.ei.columbia.edu/2012/05/09/emissions-from-the-cement-industry/>

[8] COSTA, Carla - Ligantes Hidraulicos. In Ciéncia e Engenharia de Materiais de
Construcdo, M. Clara Gongalves * Fernanda Margarido. Lisboa: ISTPress, 2012.
9789898481177. Pt. 1, p. 1-62.

[4] COSTA, Carla e Rita Geada — Efeito da Incorporacdo de Residuo da Industria
Petrolifera nas Propriedades Mecanicas de Argamassas. 42 Congresso Portugués de

Argamassas e ETICS [Em linha]. 2012. [Consult. 17 ago. 2016]. Disponivel em:

<http://www.apfac.pt/congresso2012/comunicacoes/Paper%2032_2012.pdf>

[5] PACEWSKA, B.; WILINSKA, |.; BUKOWSKA, M.; NOCUN-WCZELIK, W. - Effect of
waste aluminosilicate material on cement Hydration and properties of cement mortars.
Cement and Concrete Research 32 (11) (2002) 1823-1830

[6] PAYA, J.; MONZO, J.; BORRACHERO, M. V.; VELAZQUEZ, S. - Evaluation of the
pozzolanic activity of fluid catalytic cracking catalyst residue (FC3R). Thermogravimetric
analysis studies on FC3RPortland cement pastes. Cement and Concrete Research
33(4) (2003) 603-609.

[71 ZORNOZA, E. et al. — Compatibility of Fluid Catalytic Cracking Catalyst Residue
(FC3R) with various types of cement. 32 ed.: Advances in Cement Research v. 19, 2007.
p 117-124.

[8] PAYA, J.; MONZO, J.; BORRACHERO, M. V.; VELASQUEZ, S.; SORIANO, L.;
SERNA, P.; RIGUEIRA, J. - Reusing of spent FCC Catalyst as a very reactive pozzolanic
material : formulation of performance concretes [Em linha] (2004), p. 1-11
[Consult. 20 ago. 2016]. Disponivel na internet:

< https://www.researchgate.net/publication/237700206 >

[9] CONCEICAO, Maria Inés De Almeida Laginha - Reutilizagéo de Catalisador exausto
da Industria Petroquimica em materiais a base de Cimento. Lisboa: Instituto Superior de
Engenharia de Lisboa. 2011. Tese de mestrado.



LISTA DE REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[10] AFONSO, Daniela Alexandra Peixe - Efeito da Moagem do Catalisador Exausto de
Cracking Catalitico nas Propriedades de Argamassas de Cimento. Lisboa: Instituto
Superior de Engenharia de Lisboa. 2012. Tese de mestrado.

[11] BRITO, Nuno Joao Pereira De - Efeito da Incorporagédo de Residuo da Industria
Petrolifera na Durabilidade de Argamassas de Reparagado de Estruturas de Betéo.
Lisboa: Instituto Superior de Engenharia de Lisboa. 2013. Tese de mestrado.

[12] ANTUNES, Marilyne Junqueira - ECO-Betdo com Adigao de Residuo da Industria
Petrolifera. Lisboa: Instituto Superior de Engenharia de Lisboa. 2013. Tese de mestrado.

[13] PAIVA, Miguel Sobral de — ECO-Argamassas de Cal Hidraulica para Reabilitacao
de Edificios. Lisboa: Instituto Superior de Engenharia de Lisboa. 2015. Dissertacao de
mestrado

[14] STASIAK-BETLEJEWSKA, Renata; POTKANY, Marek - Construction Costs
Analysis and its Importance to the Economy. 34:15 (2015) 35—42. doi: 10.1016/S2212-
5671(15)01598-1.

[15] CEM Bureau — Activity Report —2015 [Em linha] [Consult. 27 ago. 2016]. Disponivel
na internet:

< http://www.cembureau.eu/sites/default/files/AR2015.pdf>

[16] NATIONAL READY MIXED CONCRETE ASSOCIATION - Concrete CO2 Fact
Sheet. NRMCA Publication Number 2PCO2. 2012. pp. 1-13.

[17] MIYATAKE Y., (1996) Technology development and sustainable construction,
Journal of Management in Engineering, Vol. 12, No. 4, 1996, 23-27

[18] IPCC - Climate Change 2014: Synthesis Report. Contribution of Working Groups |,
[l and Ill to the Fifth Assessment Report of the Intergovernmental Panel on Climate
Change.(80 pp, 4.2 M, About PDF) Exit [Core Writing Team, R.K. Pachauri and L.A.
Meyer (eds.)]. IPCC, Geneva, Switzerland, 151 pp.UNFCCC - United Nations
Framework Convention on Climate Change

[19] Kyoto Protocol To The United Nations Framework — Convention On Climate
Change [Em linha]. (1998) [Consult. 27 ago. 2016]. Disponivel na internet:
< https://unfccc.int/resource/docs/convkp/kpeng.pdf>

[20] NATIONAL GEOGRAPHIC - Causes of Global Warming [Em linha]. [Consult. 27
ago. 2016]. Disponivel na internet:

http://environment.nationalgeographic.com/environment/global-warming/gw- causes/>.



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

[21] FELIXBERGER, Prof Josef K. - Polymer -Modified Thin -Bed Tile Adhesives. Ivd
(2008) p. 1-109.

[22] WORRELL, E. et al. — Carbon Dioxide Emissions from the Global Cement Industry.
12.ed. v.26,2001. pp. 303-329

[23] CIMPOR, CIMENTOS DE PORTUGAL, SGPS, S.A. Relatério de Sustentabilidade.
Lisboa: [s.n.], 2011. p. 1-128.

[24] EUROPEAN COMMITTEE FOR STANDARDIZATION (CEN). Adhesives for tiles —
Requirements, evaluation of conformity, classification and designation.
EN 12004:2007+A1:2012, May 2012.

[25] SA, A. Margarida Vaz Duarte Oliveira e - Durabilidade de Cimentos-cola. Porto:
Universidade do Porto, Faculdade de Engenharia da Universidade do Porto, 2005.
Dissertacéo de Mestrado

[26] NP EN 197-1 Abril 2001, Cimento — Composicdo, especificagdes e critérios de
conformidade para cimentos correntes, Caparica: IPQ

[27] BAYER, R., Lutz, H.: "Dry Mortars", in: Ullmann’s "Encyclopedia of Industrial
Chemistry", 6th Edition, Vol. 9 (2003) 1-26

[28] PLANK, J. - Recent Developments in Dry Mortar Technology in Europe. [s.d.]) 1-
20.

[29] RIVEIROS, David Abeal; GALICIA, Morteros De - Estudo de polimeros
redispersiveis no desenvolvimento de adesivos cimenticios de alta deformabilidade.
[Em linha]. 2008. [Consult. 01 set. 2016] Disponivel na internet:
<http://www.apfac.pt/congresso2012/comunicacoes/Paper%20118_2012.pdf>

[30] AITCIN P-C. 2008. Binders for Durable and Sustainable Concrete. New York, USA,
Taylor & Francis, 1st ed

[31] SADEGHBEIGI, Reza - Fluid Catalytic Cracking Handbook. 3 edition. USA:
Elsevier, 2012. 352 p. - ISBN 9780123869654.

[32] HEMLER, Charles L.; SMITH, Lester F. - Uop Fluid Catalytic Cracking Process.
Handbook of Petroleum Refining Processes. May 1942 (2004) p. 47-70.

[33] PAVOL, H. - FCC catalyst - Key element in refinery technolgy. 45th International
Petroleum Conference. (2011) p. 1-11.



LISTA DE REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

[34] FARAG, lhab H.; TSAI, Kun-Yung - Simulation of fluid catalytic cracking operation.
Mathematical Modelling. ISSN 02700255. 8:1987) 311-316. doi: 10.1016/0270-
0255(87)90596-3.

[35] EUROPEAN CRACKING CATALYSTS PRODUCERS ASSOCIATION - FCC
Equilibrium Catalyst (including FCC catalyst fines) ds safe reuse/rework outlets in
Europe. Belgica — Bruxelas:European Chemical Industry Council, Janeiro 2006.

[36] ECMA — European Catalysts Manufacturers Association — Guidelines for the
management of spent catalysts. CEFIC. Agosto 2001
<http://www.cefic.org/Documents/Industry%20sectors/ECMA/ECMA%20GUIDELINES
%20FOR%20THE%20MANAGEMENT%200F%20SPENT%20CATALYSTS-
201202.pdf>

[37] GALP ENERGIA - Origem e composicao do petréleo [Em linha], atual. 2014.
[Consult. 3 set. 2016]. Disponivel na internet:
<http://www.galpenergia.com/PT/agalpenergia/os-nossos-negocios/Exploracao-
Producao/fundamentos-engenharia-petroleo/Paginas/Origem-e-composicao-do-
petroleo.aspx>.

[38] INTERNATIONAL COUNCIL ON CLEAN TRANSPORTION - An Introduction to
Petroleum Refining and the Production of Ultra Low Sulfur Gasoline. 2011) 1-33.
<http://www.theicct.org/sites/default/files/publications/ICCT05_Refining_Tutorial_FINAL
_R1.pdf>

[39] GALP ENERGIA — Fabricacéao Il [Em linha], atual. 2011. [Consult. 3 set. 2016].
Disponivel na internet:
<http://www.galpenergia.com/PT/agalpenergia/os-nossos-negocios/Refinacao-
Distribuicao/ARL/Refinacao/RefinariaSines/Paginas/Fabricacaoll.aspx>.

[40] LEFFLER, W. L., Petroleum Refining for the Non-Technical Person, 2 ed.,
Oklahoma, Penn Well Publishers, 1985.

[41] ANDIGC, RAMYAR, KORKUT - Effect of fly ash addition on the mechanical
properties of tile adhesive — Construction and Building Materials [Em linha] Vol. 19, n®
17 (2005), p. 564-569 [Consult. 29 novembro 2016]. Disponivel internet:
<http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0950061805000188>. 0950-0618

[42] LINHARES, Patricia Ferreira — Avaliagéo de ligantes minerais em
argamassas-cola. Aveiro: Universidade de Aveiro. 2011. Relatério de estagio para
obtencao do grau de Mestre.



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

[43] NP EN 1348. Outubro 2000. Colas para ladrilhos — Determinagao da resisténcia a
traccao de cimentos-cola. Caparica: IPQ, p. 1-9

[44] EN 1347. Adhesives for tiles — Determination of wetting capability
[45] EN 1346. December 1996. Adhesives for tiles — Determination of open time
[46] EN 1308. September 1998. Adhesives for tiles — Determination of slip

[47] EN 12002. November 2002. Adhesives for tiles — Determination of transverse

deformation for cementitious adhesives and grouts

[48] PETIT, Jean-Yves, WIRQUIN, Eric — Evaluation of various cellulose ethers
performance in ceramic tile adhesive mortars. — International Journal of Adhesion and
Adhesives [Em linha]. Vol. 40, (2013), p. 202-209 [Consult. 28 novembro

2016]. Disponivel na internet:
<http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0143749612001492>. 0143-7496>.

[49] COSTA, CARLA, MARQUES, PAULO — Low-carbon cement with waste oil-
cracking catalyst incorporation — IEEE (2012). 978-1-4673-0285-2/12

[50] JENNI, HOLZER, ZURBRIGGEN, HERWEGH - Influence of polymers on
microstructure and adhesive strenght of cementitious tile adhesive mortars — Cement
and Concrete Research [Em linha] Vol. 35, n®1 (2005), p. 35-50 [Consult. 29 novembro
2016]. Disponivel na internet:
<http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0008884604003047>. 0008-8846

[51] BUHLER, ZURBRIGGEN, PIELES, HUWILER, RASO — Dynamics of early skin
formation of tiling mortars investigated by microscopy and diffuse reflectance infrared
Fourier transformed spectroscopy — Cement and Concrete Composites [Em linha] Vol.
37, (2013), p. 161-170 [Consult. 2 dezembro 2016] Disponivel na internet:
<http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0958946512002168>. 0958-9465



LISTA DE REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

ANEXOS



ANEXOS



CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

ANEXO A- FICHAS TECNICAS DOS MATERIAIS

A1- CEMI425R
A.2 - FILLER CALCARIO



ANEXOS



CIMENTOS-COLA COM INCORPORAGAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

A1-CEMI42,5R

&P cinvpor EICHA TECNICA

LT D e

Cimento Portland e

CEM142,5R e
1 "

& Constituintes

Clinquer = 35%
Coratituintss ad cionas minoilines = 5%
Substo de céfelo regulsdor de presa

P (aracterfsticas

Eesisi@ncia mesdnica 2 compressao
Curva oe cresciments minime

= Quimacal
Parda an foge (RUF.) < 5,0%
Rersiciua ingokivel (R.1,) < 5.0% WPy
Sultalos (S04 < £,0% i
Clerelos (Cl) = 0,10% '

ﬁ:iudap-rmﬁrrh]iﬁﬂ
Expansiifidads {mm) 5 10 M-

# Mecinicas
Resisiinga & compressan ' !
Viabores minimos no3 e
2 dias: 20,0 MPa
I8 dias: 47 5 MNP

B Fropriedades especiais do betao fabrcado com este cimento

I Desenvabdmento rpda das resslincie recinices
& Elevadas resislncas a lodas as dades
# Paricularmente acequada para Classes de Expoticia XC

Adiii



ANEXOS

# Utilizactes recomendadas
* Betlo amada

Indicado indsintemants para fodas a5 classes
de resleddnda com vanlagem nas de C30IT

a G455
[Desempenho mechdos elevade 8 28 diaa

Primtatficicio
Elemantos estruturas am betdo ammada

& préesaforcada

Parvimantos rodovinios

Camadas da desgaste para pavimentos
ferfamente solicitados

Calldas de injegho de usa generalizado

# Acondicionamento

3= - &= 1)
el Sl BN e

EfS Eha B e

# Precaugbes na aplicacao

Reeositer ae dossgens da dmeanto minimas @
&3 refagies dguaiimaniy maximas normalivas

Agssqursr uma cura & probecio adequatdas
da acordo com as disposipbes normafvas

Maa reliar cofragem nam remover sacramenio
ares do betdo fer 8 resislénda suicenn

© Buftar temrpos S Fanapons devados no caso

o betde pronio
Bafonagem am lemoa quents & seca

B Contraindicaches

Contacto com ambiantes agressives [Sguas
e soks)

Batonagem em grandes massas
Arganasaas de uso gera

P Ambiente e Seguranca

B S D - R
R | N Lisar vesusirio de proleciio, lovas e equipaments
Pullr e = T pardiss roietor pers 8 vistsTace adequadng
T2 Gecosde Pl g 1800k T Sarosde 25 kg =178y P 3 .
T T — [ sets pericd de vilkdades & de ok meses apds a
data de BREaCage, Sempee que 98 renefiem s
@ - condipbes de eMmazenagsm mendonadas no 5300
F "
= ) Para mais informagies, corsule a Ficha de Dados
i te Seguran;a, deponhel em wwwcimporporugal ot
™, 73 tonafarlas P
SIRT LOnECpe
P Aer i Faaodie, - - TR0-000 LIERA
ol AT 1 30 01 Ol e =W T MV RLT
e P A P 18008 R
Bl HAEDH 351 i OB Fa =BT A 1Y 0N
CINWPOR SRS DF COMTADLS D5 VMG £ LT

e nm

A.iv

W hmbaicn: Dt - . Py T - 108 BN
ol T 2 N 0 08 - P (11 2 T 10T

ey el
D Wi ansom

L N L]



CIMENTOS-COLA COM INCORPORAGAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

A.2 — FILLER CALCARIO
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ANEXO B - FICHAS COM RESULTADOS DOS

ENSAIOS

B.1- MC_FCCO
B.2- MC_FCC12,5
B.3- MC_FCC25
B.4- MC_FCC37,5
B.5- MC_FCC50
B.6- MCR_FCCO
B.7- MCR_FCC12,5
B.8- MCR_FCC25
B.9- MCR_FCC37,5
B.10 - MCR_FCC50
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B.1 - MC_FCCO0

Designagao: MC_FCCO Data da Colheita: segunda-feira, 11 de abril de 2016
N2 Amostra: 1/1 Observagoes:

Data do ensaio
09-05-2016

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Inicial - 28 dias
1.162 0.906 0.958 0.708 0.728
0.804 0.809
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
0.46 0.36 0.38 0.28 0.29
0.32 0.32
Aderéncia média: 0.33
Apos imersao em agua
1.457 0.86 1.702 1.745 1.502
1.355 1.106 0.852
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
0.58 0.34] 0.68 0.70 0.60
0.54 0.44 0.34]
Aderéncia média: 0.54
Ap0ds envelhecimento por aquecimento
0.254 0.156 0.225 0.200 0.248
0.218 0.184
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
0.10 0.06 0.09 0.08 0.10
0.09 0.07
Aderéncia média: 0.09
Tempo de aberto - EN NP 1346:1996
0.845 0.889 0.552| 0.1228 1.073
0.772 0.249 1.076 0.897
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
0.34 0.36 0.22 0.05 0.43
0.31 0.10 0.43 0.36
Aderéncia média:
1.31 0.787 0.831 0.88 0.97
0.949 0.797 0.81 1.003 1.406
Padrdo de |CF-A AF-T AF-T CF-A CF-A
rotura |CF-A AF-T AF-T CF-A AF-T
0.52 0.31 0.33 0.35 0.39
0.38 0.32 0.32 0.40 0.56
Aderéncia média: 0.35

kN

Observagoes

N/mm2

kN

Observagoes

N/mm2

kN

Observagoes

N/mm2

kN

20 minutos

N/mm2

kN

Observacgoes

30 minutos

N/mm2

Data do ensaio
11-04-2016

Deslizamento EN NP 1308:1998

Resultados individuais (mm)

do d; Deslizamento

64.01 6653 64.38] 67.42 0371 089
Resultado (mm)

Deslizamento médio: 0.63

Observagoes

C.iii
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B.2 -

C.iv

MC_FCC12,5
Designagao: MC_FCC12.5 Data da Colheita: terca-feira, 26 de abril de 2016
N2 Amostra: 1/1 Observagoes:

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Data do ensaio

24-05-2016
Inicial - 28 dias
KN 0.902 0.795 0.631 1.299 1.133
0.935 1.033 0.581 0.67 0.847 "
Padriode [AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T Q.
rotura AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T g
2 0.36 0.32 0.25 0.52 0.45 ﬁ
N/mm 0371 o041 o023 o027 o034 ©
Aderéncia média: 0.36
Apoés imersdo em agua
KN 1.227 1.516 1.328 1.539 1.189
1.555 1.422 1.705 1.366 1.562 "
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T 2§
rotura AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T %
2 0.49 0.61 0.53 0.62 0.48 ]
oo 0.62 0.57 0.68 0.55 06 ©
Aderéncia média: 0.58
Apds envelhecimento por aquecimento
KN 0.124/ 0096 0.251 0.19]  0.281
0.21 0.102 0.18 0.178 0.196 "
Padriode |AF-T  [AFT  [ART  [AFT  |AFT Q.
rotura AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T %
2 0.05 0.04 0.10 0.08 0.11 8
N/mm 0.08 004 007 007] oo ©
Aderéncia média: 0.08
Tempo de aberto - EN NP 1346:1996
KN 0.918 0.901 0.822 1.354 0.935
0.744 0.952 1.046 1.022 0.839 "
Padrdo de |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T %
rotura AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T E
N/mmz 0.37 0.36 0.33 0.54 0.37 2
0.30) 0.38 0.42 0.41 0.34 é
Aderéncia média: 0.37 @
KN 1.008 1.331 1.012 1.113 1.193 E
1.112 0.911 1.500 1.223 1001 | ©
Padrdo de [AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T 2
rotura |AF-T  |AF-T  |AF-T  [AF-T AF-T =
N/mmz 0.40, 0.53 0.40 0.45 0.48 =
0.44 0.36 0.60 0.49 0.40]
Aderéncia média: 0.45
Deslizamento EN NP 1308:1998 Data do ensaio
26-04-2016
Resultados individuais (mm)
do d, Deslizamento é
5124 5209 5160] 5318 036 100 &
Resultado (mm) §
Deslizamento médio: 0.72 _8
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B.3 MC_FCC25

Designagao:

MC_FCC25

Data da Colheita:

segunda-feira, 2 de maio de 2016

N2 Amostra:

1/1

Observagdes:

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Data do ensaio

30-05-2016

Inicial - 28 dias

0.552

0.508

0.477

0.640 0.609

kN

0.928

0.461

0.583

0.450 0.883

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T _ |AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

0.22

0.20 0.19

0.26 0.24

N/mmz

0.37

0.18 0.23

0.18 0.35]

Aderéncia média:

0.

23

Observacgoes

ApGs imersdao em agua

1.324

1.057

1.263

1.580 1.146

kN

1.414

1.376

1.489

1.211 1.009

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T _ |AFT

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

0.53

0.42 0.51

0.63 0.46

N/mm?>

0.57

0.55 0.60

0.48 0.40

Aderéncia média:

0.

51

Observagoes

ApGds envelhecimento por aquecimento

0.084

0.052

0.045

0.135 0.156

kN

0.035

0.056

0.041

0.014 0.013

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T _ |AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

0.034

0.021

0.018

0.054 0.062

N/mm2

0.014

0.022

0.016

0.006 0.005

Aderéncia média:

Observacgoes

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996

0.651

0.735

0.663

0.736 1.107

kN

0.784

0.609

0.951

1.137 0.859

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AFT

0.26

0.29 0.27

0.29 0.44

20 minutos

N/mm2

0.31

0.24 0.38

0.45 0.34

Aderénciam

édia:

kN

0.677

0.842

1.004

0.797 0.847

0.728

0.658

0.880

0.679 1.153

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T  |AF-T

0.27

0.34 0.40

0.32 0.34

30 minutos

N/mm2

0.29

0.26 0.35

0.27 0.46

Aderéncia m

édia:

Observagoes

Deslizamento EN NP 1308:1998

Data do ensaio

02-05-2016

Resultados individuais (mm)

do

dx

Deslizamento

60.93

61.55

61.43)|

61.80,

050 0.5

Resultado (mm)

Deslizamento médio:

0.

38

Observacgoes
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B.4 - MC_FCC37,5

Designagao:

MC_FCC25

Data da Colheita:

segunda-feira, 9 de maio de 2016

N2 Amostra:

1/1

Observagoes:

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Data do ensaio

30-05-2016

Inicial - 28 dias

0.312

0.510

0.520 0.426

0.389

kN

0.589

0.692

0.685 0.599

0.536)

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

0.12

0.20

0.21 0.17

0.16

N/mm?

0.24

0.28

0.27 0.24

0.21

Aderéncia

média:

Observagoes

Apos imers3ao em agua

0.990

0.866

1.151 1.029

0.734

kN

1.273

0.880

0.768 1.037

0.822

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

0.40

0.35

0.46 0.41

0.29

N/mm>

0.51

0.35

0.31 0.41

0.33

Aderéncia

média:

Observagoes

Apos envelhecimento por aquecimento

0.142

0.119

0.014 0.081

0.134

kN

0.057

0.168

0.148 0.139

0.173

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-

T

0.0568

0.0476

0.0056]  0.0324

0.0536

N/mm?

0.0228

0.0672

0.0592 0.0556

0.0692

Aderéncia

média:

Observagoes

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996

0.765

0.842

0.720 0.657

0.880,

kN

0.649

1.134

0.954 0.737

0.867

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.31

0.34

0.29 0.26

0.35

20 minutos

N/mm?

0.26

0.45

0.38 0.29

0.35

Aderéncia

média:

kN

0.781

0.888

0.850 0.955

0.747

0.488

0.268

0.927 0.617

0.653

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.31

0.36

0.34 0.38

30 minutos

0.30]

N/mm?

0.20

0.11

0.37 0.25

0.26

Aderéncia

média:

Observagoes

Deslizamento EN NP 1308:1998

Data do ensaio

09-05-2016

Resultados individuais

(mm)

do

d;

Deslizamento

58.33

59.21

58.84|

59.45 0.51|

0.24]

Resultado (mm)

Deslizamento médio:

0.38

Observagoes

C.vi
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B.5 - MC_FCC50

Designagao:

MC_FCC50

Data da Co

lheita: segunda-feira, 18 de abril de 2016

N2 Amostra:

1/1

Observagd

es:

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Data do ensaio

16-05-2016

Inicial - 28 dias

0.409

0.373

0.514 0.544

0.385

kN

0.382

0.372

0.498 0.355

0.498

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.16

0.15

0.21 0.22

0.15]

N/mmz

0.15

0.15

0.20 0.14

0.20

Aderéncia

média:

Observacgoes

Apds imersao em agua

0.279

0.424

0.345 0.271

0.592

kN

0.383

0.505

0.319 0.328

0.398

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.11

0.17

0.14 0.11

0.24

N/mm?>

0.15

0.20

0.13 0.13

0.16)

Aderéncia

média:

Observagoes

ApGds envelhecimento por aquecimento

0.048

0.02 0.072 0.046

0.033

kN

0.033

0.026

0.033 0.094

0.11]

Padrdo de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.02

0.01

0.03 0.02

0.01]

N/mm2

0.01

0.01

0.01 0.04

0.04

Aderéncia

média:

Observacgoes

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996

0.710

0.624

0.649 0.602

0.451

kN

0.710

0.434

0.725 0.578

0.630

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.28

0.25

0.26 0.24

0.18

20 minutos

N/mm2

0.28

0.17

0.29 0.23

0.25)

Aderéncia

média:

0.463

0.439

0.532 0.523

0.465

kN

0.451

0.779

0.533 0.667

0.555

Padrao de

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

rotura

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

AF-T

0.19

0.18

0.21 0.21

0.19

30 minutos

N/mm2

0.18

0.31

0.21 0.27

0.22)

Aderéncia média:

Observagoes

Deslizamento EN NP 1308:1998

Data do ensaio

18-04-2016

Resultados individuais (mm)

do

dx

Deslizamento

65.11

63.72

65.39)|

63.99 0.28]

0.27

Resultado (mm)

Deslizamento médio:

0.28

Observacgoes

C.vii
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B.6 - MCR_FCCO

Designagdo: MCR_FCCO Data da Colheita: segunda-feira, 16 de maio de 2016
N2 Amostra: 1/1 Observagoes:

Data do ensaio
13-06-2016

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Inicial - 28 dias

5.665 6.054 5.404 6.350 6.567
4.248 6.062 5.610 6.799 6.007
Padrdode [AF-T CF-S AF-T AF-T AF-T

rotura |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
2.27 2.42 2.16 2.54] 2.63
1.70 2.42 2.24 2.72 2.40,
Aderéncia média:

kN

Observagdes

N/mm>

Apds imersdo em agua
1.977 1.739 1.983 2.151 2.388
1.937 2.381 2.408| 2.259 3.089
Padraode |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
0.79 0.70 0.79 0.86 0.96
0.77 0.95 0.96 0.90 1.24]
Aderéncia média:

kN

Observagbes

N/mmz

Apés envelhecimento por calor
5.919 3.913 5.664] 5.372 6.063
5.373 6.018| 5.611 6.438 6.398
Padrdo de |CF-A AF-T CF-A CF-A CF-A
rotura  |[CF-A CF-A AF-T CF-A CF-A
2.37 1.57 2.27 2.15) 2.43
2.15 2.41 2.24, 2.58) 2.56
Aderéncia média:

kN

Observagdes

N/mmz

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996
6.050 5.356) 6.168| 5.325 5.607
6.682 4.881 5.147 6.185 5.075
Padrdo de |CF-A CF-A CF-A CF-A CF-A

rotura CF-A AF-T AF-T CF-A AF-T
2.42 2.14, 2.47 2.13] 2.24]
2.67 1.95 2.06) 2.47, 2.03
Aderéncia média:
5.924 5.570| 5.024 3.749 5.685
7.291 6.977| 5.624 4.953| 7.132
Padrdo de |[CF-A AF-T AF-T AF-T AF-T

rotura CF-A AF-T AF-T AF-T AF-T
2.37 2.23 2.01 1.50] 2.27,
2.92 2.79 2.25 1.98] 2.85]
Aderéncia média:

kN

20 minutos

N/mm>

kN

Observagdes

30 minutos

N/mm?>

Data do ensaio
16-05-2016

Deslizamento EN NP 1308:1998

Resultados individuais (mm)

do d; Deslizamento

64.78]  67.15] 6534  67.40 056 025
Resultado (mm)

Deslizamento médio: I 0.41

Observagdes

Data do ensaio
13-06-2016

Deformagdo Transversal EN 12002

Resultados individuais (mm)
dy d, d;
7.67 6.59 6.36
Resultado (mm)
Deformabilidade média: I 6.87

Observagdes

C.ix



ANEXOS

B.7 — MCR_FCC12,5

Designagdo: MCR_FCC12.5 Data da Colheita: segunda-feira, 23 de maio de 2016
N2 Amostra: 1/1 Observagoes:
. Data do ensaio
Aderéncia - NP EN 1348:2000 20-06.2016
Inicial - 28 dias
KN 6.010 5.968 5.909 5.807 5.527 5.252
5.650 5.979 6.004 5.640 5.938 - 5.123
Padrdode [CF-A CF-A CF-A CF-A BT X§
rotura [cFr-A  fcrA  |crA |cFA CF-A >
) 2.40 2.39 2.36) 2.32 221 &
N/mm [¢)
2.26) 2.39 2.40 2.26) 2.38|
Aderéncia média:
Apo6s imersdo em agua
KN 2.465 2.074 2.233 2.286 2.338 1.925
2.546 2.722 2.742 2.855 2.831 "
Padrdode [AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T 1§
rotura [aFT  JarT  [arT  [ART  [AFT >
2 0.99 0.83 0.89 0.91 0.94] ﬁ
N/mm 1.02 1.09 1.10 1.14 13 ©
Aderéncia média:
Ap6s envelhecimento por calor
KN 5.978 5.969 4.979 5.470 5.978
5.210 5.117 4.155 6.067 5.384 - .
Padriode |CF-A  |CF-A  |CFA  |CF-A  |CF-A Qg Em alguns ensaios,
rotra |CFA  |CFA  |CFA  |CF-A  |CF-A g |sobretudonaprimeira
2 2.39] 2.39 1.99 2.19] 2.39) E placa, le possivel notar
N/mm 208] 205 166 243 215 © alguma AF-S
Aderéncia média:
Tempo de aberto - EN NP 1346:1996
KN 6.333 6.522 6.438 5.045 6.095 A figura de rotura
5.522 6.371 6.206 5.819 7.056 " predominante é a CF-
Padriode [CF-A  [cF-A  [BT AF-T _ |cF-A g A, embora em alguns
rotura_ |AF-T  |AF-T  [CF-A [cF-A  [CF-A = ensaios se verificasse
N/mmz 2.53 2.61 2.58 2.02 2.44 2 também AF-T e AF-S
2.21 2.55] 2.48 2.33 2.82 é de forma menos
Aderéncia média: § evidente
KN 7.766 5.847 6.718 5.253 4.997 g Fiigura de rotura
4.972 6.142 6.319 6.869 6.809 ol © . X
Padriode [CF-A__ |CF-A _ [CF-A_ |cFs__ |ART ! predominante & CF-A,
rotra |AFT  |CFA  |CFA  |CF-A  |CFA = sempre com alguma
E AF-T. Em dois dos
N/mm’> 311 234 2.69 210 2000 2 ensaios verificou-se a
Aderéncia médi::al:.99 = =2 2 22 situagdo inversa
Deslizamento EN NP 1308:1998 Data do ensaio
23-05-2016
Resultados individuais (mm)
do d; Deslizamento g
54.73) 5741 5504  57.92) 0.31] 051 &
Resultado (mm) §
Deslizamento médio: | 0.41 8
. Data do ensaio
Deformagdo Transversal EN 12002 20-06-2016
Resultados individuais (mm)
d; d, ds ,§
8.24 5.79 5.64 §
Resultado (mm) o
Deformabilidade média: | 6.56 8




CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

B.8 - MCR_FCC25

Designagdo: MCR_FCC25 Data da Colheita: segunda-feira, 30 de maio de 2016
Ne Amostra: 1/1 Observagoes:

Data do ensaio
27-06-2016

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Inicial - 28 dias

5.722 6.187 6.167 5.686 6.136
5.685 5.111 5.785 4.775 6.313
Padrdo de |CF-A CF-A CF-A CF-A CF-A

rotura CF-A CF-A CF-A CF-A CF-A
2.29 2.47 2.47 2.27 2.45
2.27 2.04] 2.31 1.91 2.53]
Aderéncia média:

kN

Observagdes

N/mm?>

Ap6s imersdo em dgua

2.757 2.499 3.031 2.809 2.839
2.68 2.507 3.113 3.335 2.372

Padraode |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T
rotura  |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T

1.10 1.00 1.21 1.12 1.14

1.07 1.00 1.25 1.33 0.95

Aderéncia média:

kN

Observagdes

N/mm’

Ap6s envelhecimento por calor
5.159 5.577 5.968 5.855 6.518
5.838 6.109 5.377 4.621 6.799
Padrdo de |CF-A CF-A AF-T AF-T CF-A
rotura CF-A CF-A CF-A CF-A CF-A
2.06) 2.23] 2.39 2.34 2.61]
2.34 2.44] 2.15 1.85 2.72]
Aderéncia média:

kN

Observagées

N/mm2

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996
6.172 5.197 5.963 5.505 6.199
6.731 5.801 5.897 6.242 6.033
Padrdo de |CF-A CF-A CF-A AF-T AF-T
rotura CF-A CF-A CF-A AF-T CF-A
2.47 2.08] 2.39 2.20) 2.48]
2.69) 2.32] 2.36) 2.50] 2.41]
Aderéncia média:
7.962 5.618 7.473 6.927 7.016
7.146 5.323 6.498 5.888 7.133
Padrdo de |AF-T CF-A CF-S CF-A CF-A
rotura AF-T CF-A CF-A CF-A AF-T
3.18] 2.25 2.99 2.77, 2.81]
2.86) 2.13 2.60) 2.36) 2.85)
Aderéncia média:

kN

20 minutos

N/mm?>

kN

Observagées

30 minutos

N/mm2

Data do ensaio
30-05-2016

Deslizamento EN NP 1308:1998

Resultados individuais (mm)

do d; Deslizamento

61.72 s6.7] 6198 56.98 026 028
Resultado (mm)

Deslizamento médio: | 0.27

Observagées

Data do ensaio
27-06-2016

Deformagdo Transversal EN 12002

Resultados individuais (mm)
d; d; d3
- 8.73 7.13
Resultado (mm)
Deformabilidade média: | 7.93

Observagées

C.xi



ANEXOS

B.9 - MCR_FCC37,5

C.xii

Designagdo:

MCR_FCC37.5

Data da Colheita:

segunda-feira, 6 de junho de 2016

N2 Amostra:

1/1

Observages:

Aderéncia - NP EN 1348:2000

Data do ensaio

04-07-2016

Inicial - 28 dias

4.776

5.634] 4.781

5.243

5.341

kN

5.003

5.064 5.663

4.141

4.408|

Padraode |AF-T

CF-A CF-A

AF-T

CF-A

rotura AF-T

AF-T _ [AFT

AF-T

AF-T

1.91

2.25 1.91

2.10

2.14

N/mm?

2.00

2.03 2.27

1.66

1.76)

Aderéncia média:

Observagbes

ApOs imersdo em agua

2.228

2.145 2.591

2.766

2.323

kN

2.803

2.492 2.369

2.259

2.629

Padraode |AF-T

AF-T _ [ART

AF-T

AF-T

rotura AF-T

AF-T _ [AFT

AF-T

AF-T

0.89

0.86 1.04

1.11

0.93

N/mm?>

1.12

1.00 0.95

0.90

1.05)

Aderéncia média:

ObservagGes

Na 22 placa, em 2
ensaios, a figurade
rotura apresentava

alguma CF-A

Ap6s envelhecimento por aquecimento

4.803

4.718 4.416

5.675

6.085

kN

4.645

5.101 4.826)

3.578

4.886)

Padrdo de |[CF-A

CF-A CF-A

CF-A

CF-A

rotura CF-A

CF-A CF-A

CF-A

CF-A

1.92

1.89 1.77

2.27

2.43

N/mm>

1.86

2.04 1.93

1.43

1.95

Aderéncia média:

Observagbes

Tempo de aberto - EN NP 1346:1996

6.008

5.516 5.151

5.939

6.647

kN

5.429

5.522 5.217

5.734

5.272

Padrdaode |CF-A

CF-A CF-A

CF-A

CF-A

rotura AF-T

CF-A CF-A

CF-A

AF-T

2.40

2.21 2.06

2.38

2.66

20 minutos

N/mm?

2.17

2.21 2.09

2.29

2.11

Aderéncia média:

5.357

4.789 6.176

5.428

5.177

kN

4.903

4.857, 5.305

4.582

5.346

Padraode |AF-T

AF-T  [AFT

AF-T

AF-T

rotura AF-T

AF-T__ [AFT

AF-T

AF-T

2.14

1.92) 2.47

2.17

2.07

30 minutos

N/mm?

1.96

1.94] 2.12

1.83

2.14

Aderéncia média:

Observagdes

Em alguns dos ensaios
afigura de rotura
apresentava alguma
CF-A

Deslizamento EN NP 1308:1998

Data do ensaio

06-06-2016

Resultados individuais (mm)

do

di

Deslizamento

64.83

63.48

65.06]  63.67

0.23|

0.19

Resultado (mm)

Deslizamento médio: I

0.21

Observagbes

Deformagao Transversal EN 12002

Data do ensaio

04-07-2016

Resultados individuais (mm)

d:

dz

ds

7.9

7.35

Resultado (mm)

Deformabilidade média: |

7.63

Observagbes




CIMENTOS-COLA COM INCORPORACAO DE RESIDUO DA INDUSTRIA PETROLIFERA|

B.10 - MCR_FCC50

Aderéncia média:

Designacdo: MCR_FCC50 Data da Colheita: segunda-feira, 13 de junho de 2016
N2 Amostra: 1/1 Observagdes:
. . Data do ensaio
Aderéncia - NP EN 1348:2000
11-07-2016
Inicial - 28 dias

KN 3.027| 3.362 3.698 3.494 3.579|
3.282 3.741 3.695 3.195 3.601 "
Padrdaode |CF-A AF-T AF-T AF-T AF-T =§
rotura  [AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T s
. 1.21 1.34 1.48 1.40 123 2
N/mm [¢)

1.31 1.50] 1.48 1.28 1.44

Aderéncia média:
Apo6s imersdo em dgua

KN 1.513 1.785 1.579 0.947 1.787
1.221 1.473 1.902 1.699 1.665 -
Padrdode |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T =§
rotura  |AF-T AF-T AF-T AF-T AF-T s
N/mmz 0.61) 0.71 0.63 0.38 0.71 g

0.49 0.59 0.76 0.68, 0.67]

Apds envelhecimento por aquecimento

3.239 2.849

3.437

2.496 2.918

kN

2.754 2.872

3.622

3.093 3.482

Padrdo de

AF-T

CF-A _ |AFT

CF-A  [AFT

rotura

CF-A

CF-A__ |AF-T

AF-T _ [AF-T

1.30 1.14

1.37

1.00, 1.17]

N/mmz

1.10 1.15

1.45

1.24 1.39

Aderéncia média:

Observagoes

Tempo de aberto - EN NP 1346:19

96

3.670 3.375

3.380

3.350 3.299

kN

3.257 3.541

3.978

3.013 4.451

Padrdo de

AF-T

AF-T  |AF-T

AF-T  [AFT

rotura

AF-T

AF-T _ |AF-T

AF-T  [AFT

1.47 1.35

1.35

1.34 1.32

N/mmz

1.30 1.42

1.59

1.21 1.78

Aderéncia média:

20 minutos

3.377, 3.430

3.375

3.903 4.080

kN

3.492 2.556

3.628

3.422 3.233

Padrdo de

AF-T

AF-T  |AF-T

AF-T  [AFT

rotura

AF-T

CF-A _ |AF-T

AF-T  [AFT

1.35 1.37

1.35

1.56 1.63

N/mm’

1.40 1.02

1.45

1.37 1.29

Aderéncia média:

30 minutos

Observagoes

Deslizamento EN NP 1308:1998

Data do ensaio

13-06-2016

Resultados individuais (mm)

do

dy

Deslizamento

62.73

64.22 62.9|

64.41

017] 0.9

Resultado (mm)

Deslizamento médio: I

0.18

Observagoes

Deformagdo Transversal EN 12002

Data do ensaio

11-07-2016

Resultados individuais (mm)

dy

dz

ds

10.13

10.94

Resultado (mm)

Deformabilidade

média: I

10.54

Observagoes

C.xiii
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ANEXO C- FOTOGRAFIAS DAS AMOSTRAS DO
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C.1- MC_FCCO
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C.5- MC_FCC50
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C.8- MCR_FCC25
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