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RESUMO

A presente pesquisa visa a investigacdo do potencial de aplicacdo das cinzas da casca do café
como aditivo em matrizes a base de cimento, devido a abundancia de residuos da producdo
cafeeira no Brasil. Sua composicao fisico-quimica e morfoldgica presente desperta o interesse
em investigacdo, ja que pesquisas na Industria do Cimento com a possibilidade de incorporacéo
deste material como aditivos sdo restritas. Para tanto, combinacGes de cascas de café “in
natura”, denominadas Endocarpo ou Pergaminho, Mesocarpo, Exocarpo foram caracterizadas,
a fim de investigar caracteristicas quimicas, morfoldgicas e térmicas, por meio de Microscopia
Eletrnica de Varredura, Espectroscopia de Energia Dispersiva, Analise Termogravimétrica e
Difracdo de Raios-X. Ap0s a caracterizacdo das cascas, foi selecionada a combinagcdo em
potencial para a producdo das cinzas, estes componentes da casca do café passaram por
tratamento térmico com temperatura de 500°C, 600°C, e 800°C, com intuito de garantir a
reducdo de picos dos elementos cristalinos e uma consequente amorfizacéo destes produtos. Os
Ensaios de Difracdo de Raio-X e Fluorescéncia de Raio-X, foram aplicados para avaliar a
composicdo quimica das cinzas produzidas e tendéncias de amorfismo nas cinzas produzidas
encontradas nas cinzas produzidas a 600°C por 3 horas. Dessa maneira, 0s compositos foram
preparados, com propor¢des de 5, 10, 15, 20, 25% (em relacdo a massa de cimento) e pasta de
referéncia (0%), para analisar o calor de hidratacdo, por meio do ensaio de Calorimetria Semi-
Adiabatica de Temperatura, com objetivo de investigar a reatividade das cinzas nas pastas, em
gue o maior teor de substituicdo, torna-se a pasta mais reativa. E por fim, visto o teor de reacéo,
foi avaliada a fixacdo de Carbono, , que é a avaliacdo da Pozolanicidade do material, porém, o
valor encontrado do indice de Atividade Pozolanica encontrado foi de 155,08g/mg ou 15,508%,
portanto as amostras ndo alcangaram o valor minimo (75%) estipulado pela NBR 12653/1992.
Portanto, os resultados apresentados nesta pesquisa, onde as cinzas da casca do café foram
aplicadas as matrizes cimenticias, ndo foram possiveis comprovar a sua aplicagdo como

Material Cimenticio Suplementar.

PALAVRAS-CHAVE: Cinzas da Casca do Café. Matrizes Cimenticias. Aditivos minerais.
Material Suplementar.



ABSTRACT

The present research aims to investigate the potential application of coffee husk ash as an
additive in cement-based matrices, due to the abundance of residues from coffee production in
Brazil. Its present physicochemical and morphological composition arouses interest in
investigation, since research in the Cement Industry with the possibility of incorporating this
material as additives is restricted. Therefore, combinations of “in natura™ coffee husks, called
Endocarp or Parchment, Mesocarp, Exocarp were characterized, in order to investigate
chemical, morphological and thermal characteristics, by means of Scanning Electron
Microscopy, Energy Dispersive Spectroscopy, Thermogravimetric Analysis and X-Ray
Diffraction. After the characterization of the husks, the potential combination for the production
of the ash was selected, these components of the coffee husks underwent heat treatment at a
temperature of 500°C, 600°C, and 800°C, in order to guarantee the reduction of peaks of the
crystalline elements and a consequent amorphization of these products. X-Ray Diffraction and
X-Ray Fluorescence Assays were applied to evaluate the chemical composition of the produced
ash and amorphism tendencies in the produced ash found in the ash produced at 600°C for 3
hours. In this way, the composites were prepared, with proportions of 5, 10, 15, 20, 25% (in
relation to the cement mass) and reference paste (0%), to analyze the heat of hydration, through
the test of Semi-Adiabatic Temperature Calorimetry, with the objective of investigating the
reactivity of ash in the pastes, in which the highest substitution content makes the paste more
reactive. And finally, considering the reaction content, the carbon fixation was evaluated, which
is the evaluation of the Pozzolanicity of the material, however, the value found for the
Pozzolanic Activity Index found was 155.08g /mg or 15.508%, so the samples did not reach
the minimum value (75%) stipulated by NBR 12653/1992. Therefore, the results presented in
this research, where the coffee husk ash were applied to cementitious matrices, it was not

possible to prove its application as Supplementary Cementitious Material.

KEYWORDS: Ash from Coffee Husk. Cement matrices . Mineral Additives. Supplementary
Material.
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1. PRIMEIRA PARTE -ORGANIZAQAO DA DISSERTAC}AO + ARTIGO
Esta dissertacdo € organizada em 9 tdpicos. A estrutura como se organiza a dissertacédo e

0s assuntos abordados em cada topico sao descritos a seguir:

1. Introducdo: Neste capitulo sera apresentada a parte introdutdria da dissertacdo, de uma
forma geral e em que se objetiva e justifica a pesquisa;

2. Motivacao: Apresentacdo das contribuicdes e a justificativa do estudo para a area de
conhecimento;

3. Objetivos: Aqui serdo apresentados 0s objetivos gerais e especificos da dissertagao;

4. Planejamento: Neste tdpico sera apresentado uma planilha com o planejamento das
atividades que foram realizadas no ano de 2021;

5. Revisdo Bibliogréafica: Neste capitulo, serd um explanado sobre o cimento e as cinzas
da casca do café. No cimento, sobre as reacdes de hidratacdo e seus aditivos. Para a
casca do café, primeiramente, a producdo nacional, seu processamento, que gera como
residuo as cascas, e o seu potencial de aplicacéo;

6. Metodologia e Resultados: A apresentacdo de forma resumida dos métodos e
procedimentos que foi elaborado no artigo;

7. Conclusdes: As conclusdes gerais do trabalho elaborado e os objetivos alcangados;

8. Referéncias: Este capitulo traz a lista de referéncias bibliograficas utilizadas na
estruturacdo do conhecimento desta dissertacao;

9. Anexo: Neste item encontra-se o artigo completo, que explora com metodologias e

resultados de cada ensaio realizado.
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2. INTRODUCAO

O cimento Portland é a principal matéria-prima utilizada na construcéo civil atualmente,
porém, o setor industrial deste produto tem contribuicdes na degradacdo ambiental. Neste
sentido, a industria cimenteira, faz o uso de adi¢6es ao clinquer produzido a fim de reduzir os
impactos ambientais, assim como o melhoramento das caracteristicas do cimento produzido.
Por outro lado, o Brasil é o principal produtor de café do mundo e durante o processamento dos
grdos ocorre a producdo de suas cascas que sdo classificados como rejeito agroindustrial.

Grande parte deste rejeito é subutilizado ou descartado de maneira impropria.

Estas adi¢des podem ser definidas como Pozolanas ou Fillers, aditivos de origem mineral,
siderurgica e as de residuos agroindustriais, como por exemplo cinzas de Bagaco de cana de

acucar, cinzas da casca do arroz, entre outros.

O Brasil € o principal produtor de café do mundo, durante o processamento dos graos, ha
a producdo de residuos, as cascas. Produto que pode ser utilizado em outros setores industriais
e que sdo utilizadas nas proprias fazendas produtoras, como forracdo para plantio, como
combustivel para secadores mecanicos, e em alguns casos, sdo descartadas ao ambiente. Uma
vez que ha a abundancia no residuo, e destinacdo restrita em alguns setores, ha o interesse em

investigar a aplicabilidade em outro setor, o da construgéo civil.

Diante do exposto, a pesquisa visa investigar os impactos das cinzas da casca do café nos
processos de hidratacdo do cimento. Busca-se com isso preencher a lacuna de conhecimento
sobre este material que hoje em dia é insipiente. Ndo existem muitas pesquisas com esse
material por outros grupos de pesquisa devido a sua alta concentracdo de alcalis. No entanto,
seu estudo é valido uma vez que pavimentar o caminho de sua utilizacdo em materiais
cimenticios ou materiais geopoliméricos. No caso em tela, esta pesquisa podera contribuir ainda
para uma melhor destinacdo destas cascas de café, para a reducdo de emissdes da industria

cimenteira, para redugdes de custos de producdo e para a geragdo de uma economia circular.
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3. OBJETIVOS

O objetivo geral desta dissertacdo é caracterizar as cascas de café “in natura” e produzir
suas cinzas, com diferentes patamares de temperatura e tempo e entdo avaliar este material

produzido com a finalidade investigar a aplicagdo em matriz cimenticia.

O primeiro objetivo especifico, busca investigar cada parte da casca do café, como sua
composic¢do quimica e morfologia. A caracterizacdo se faz necessaria, com a finalidade de
avaliar qual a Casca do café “in natura” (Endocarpo, Mesocarpo+Endocarpo ou

Exocarpo+Mesocarpo+Endorcarpo).

O segundo objetivo especifico, é a avaliar os processos de queima com diferentes
patamares de temperatura e tempo, e a investigacdo que cada processo interfere nos tipos de

cinzas produzidas.

O terceiro objetivo, € pesquisar sobre a influéncia da aplicacdo das cinzas produzidas nas
matrizes cimenticias, por meio da compreensdo das reacGes de hidratacdo das pastas nas

primeiras idades durante o processo de cura.
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4. REFERENCIAL TEORICO
4.1. Reag0es de Hidratacao do Cimento Portland

As reacdes pelas quais o cimento Portland se torna um material aglomerante acontecem
na pasta, constituida por agua e cimento. A presenca de agua, dos silicatos e dos aluminatos
formam produtos hidratados que, com o tempo, resultam em uma massa firme e resistente, ou

seja, a pasta do cimento hidratada.

Durante a hidratacao do cimento ha a ocorréncia de reacdes simultaneas dos compostos
anidros com a agua. Este grau de hidratacdo exibe o que é conhecido como retracdo quimica,
dependente da composicdo do aglutinante e da temperatura, este fendbmeno se da devido aos
produtos hidratados ocuparem menos espago em comparagcao com 0s reagentes e esta mudanca
de volume estd associada a hidratagcdo do C3S (LOTHENBACH et al., 2016), no qual os
silicatos C>S E C3S séo o0s principais compostos existentes no cimento (NEVILLE, 2016). As
reaces podem ser divididas em diferentes fases, por exemplo, reagdes iniciais, periodo de

inducdo, fase de aceleracdo e fase de desaceleracéo.

Resumidamente quando disperso em &gua, o sulfato de célcio formados a alta
temperatura comecam a entrar em solucdo, e a fase liquida se torna rapidamente saturada com
varias espécies de ions. Como resultado da interacdo entre célcio, sulfato, aluminato e ions
hidroxilas, e dentro de poucos minutos da hidratacdo do cimento, comegam a aparecer cristais
aciculares (Etringita). Poucas horas mais tarde, grandes cristais prisméticos de hidroxido de
calcio e pequenos cristais fibrosos de silicato de calcio hidratado comegam a preencher os
espacgos vazios antes ocupados por agua e particulas de cimento em dissolucdo. Depois de
alguns dias, dependendo da relacdo alumina-sulfato do cimento Portland, a etringita pode se
tornar instavel e se decompor para formar o monossulfoaluminato hidratado, que tem a forma
de placa hexagonal. A morfologia de placa hexagonal também é uma carateristica dos
aluminatos de calcio hidratados que sdo formados em pastas de cimentos Portland hidratadas
contendo baixo teor de sulfato ou alto teor de CzA (METHA & MONTEIRO, 2008).

4.2. Pozolanas
Pozolana é o termo atribuido aos materiais que reagem com a cal em presenca de agua. Os
materiais pozolanicos podem ser definidos como materiais silicoso ou silicoaluminosos que,

por si sO possui pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas que, quando finamente divididos
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e na presenca da gua, reagem com o hidroxido de célcio a temperatura ambiente para formar
compostos com propriedades aglomerantes (ABNT NBR 12653, 1992).

O termo "atividade pozolanica' abrange todas as reacfes que ocorrem entre 0s constituintes
ativos de pozolanas, clinquer e 4gua. A evolucdo da reacdo pozolanica é comumente avaliada
em termos de diminuicdo da cal livre no sistema ou aumento na silica + alumina
solavel.(FILHO et al., 2017)

4.3. Filler

Filler ¢ uma palavra em inglés que pode ser traduzida como enchimento ou preenchimeno.
Assim como as pozolanas é outro material candidato a substituir parcialmente o clinquer na
formulacao de cimento: o filler de calcério cru (pé de calcério). O efeito filler é consequéncia
da maior compacidade conferida a mistura pela inclusdo de particulas finas e ultrafinas do

aditivo mineral.

Uma mistura de cimento Portland e agua, por exemplo, nesta pasta suas particulas
encontram-se aglomeradas em funcdo de forcas atrativas de origem eletrostatica (I. R.
OLIVEIRA et al., 2000) e ha a formacdo de grandes vazios capilares e a quantidade de gréos
de cimento ndo hidratados tende a ser significativa. Ja quando ha a incorporacgéo do aditivo
mineral a pasta, por sua vez, possibilita o preenchimento de vazios entre as particulas de
cimento disperso das particulas de cimento disperso, 0 que promove aumento na compacidade

da mistura e, consequentemente, refinamento na rede porosa.

4.4. O Ciclo Produtivo do Cafe

Atualmente, o Brasil é o maior produtor de café do mundo, responsavel por
aproximadamente 30% da producdo mundial. No Brasil sdo produzidas as espécies Coffea
Arabica, conhecido como café arabica, e Coffea Canephora, conhecidos como café robusta.
Minas Gerais tem destaque na producdo com, aproximadamente mais da metade do quantitativo
nacional (CONAB, 2020; ICO, 2020), conforme a Figura 1.
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Figura 1- Producéo nacional do café, por estado.

4,77% 1.85% ;70.93%

. 7,32%

*MG =ES =SP =BA =RO =PR =sRJ-GO-MT

Fonte:(CONAB, 2021).

4.5. O processamento e beneficiamento do café

Apbs a colheita o fruto do café passa por um processo de beneficiamento, para a retirada
de impurezas, bem como, a casca e pergaminho, ou seja, separar 0 grao que € produto comercial,
das partes ndo utilizadas para a sua comercializacdo. Neste setor produtivo, a casca do café é o
principal residuo obtido nesta fase. Na figura, é exibido um esquema da estrutura do fruto do
café.
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Figura 2- Estrutura anatémica do fruto do café.

Fruto: Café cereja

"
b i

Grao

Endocarpo — Pergaminho

Exocarpo

Mesocarpo — polpa

Fonte: RICCIARDI et al., 2020, adaptado pela autora 2021.

A secagem € outro processo de beneficiamento dos gréos, realizados em dois diferentes
métodos: via Umida e via seca. Apesar de possuir a finalidade de melhorar a condicdo de
armazenamento em temperatura ambiente, a umidade nele contido, deve ser estimada o seu
periodo de armazenamento sem que ocorram deterioracdes. A secagem também é considerada
critica por propiciar estresses térmicos, desenvolvimento de fungos indesejaveis, adi¢do de
odores de fumos ou outros contaminantes nos frutos ou nos graos, dependendo da técnica

empregada na operacdo (PALACIN et al., 2009).

A secagem em terreiros, com ar natural, é possivel em ambientes com baixa umidade
relativa do ar e pouca nebulosidade. A principal vantagem desse método é a economia de
energia, porém exige extensas areas e depende de dos fatores climéaticos, que ndo sendo

favoraveis, retardam o processo, comprometendo a qualidade do produto (JASPER et al., 2008).

A secagem artificial, por meio de secadores mecéanicos, apresenta as vantagens de
diminuir o tempo do processo, viabiliza-se em regiGes imidas e em periodos de chuva, reduzir
a influéncia da variagdo climética sobre a qualidade dos cafés e permitir a reducdo da area de
terreiros e da méo de obra, apesar de exigir melhor qualificagdo profissional. A principal
desvantagem, segundo literatura, € o maior custo de secagem em relacdo ao gasto energético,

em comparagdo com a secagem natural ao ar livre (SILVA, 2001).
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Essa avaliacdo sobre o uso de secadores mecanicos € importante, pois € nessa etapa e,
com a utilizacdo desses equipamentos, que sdo produzidas as cinzas, resultante da queima da
casca como fonte de energia para os secadores. Também a casca propriamente dita, que sera
realizada a queima da mesma a fim comparativo, como residuo agroindustrial utilizado como

matéria-prima base neste trabalho.

4.6. Residuos da Producéo Cafeeira
No processo de beneficiamento do café, hd producdo de residuos, em que a casca do
café caracterizado como subproduto € produzida em maior quantidade.

A casca do café é oriunda da limpeza do café coco, composta de epicarpo (casca),
mesocarpo (polpa e mucilagem) e endocarpo (pergaminho). A quantidade de cascas produzidas
em uma safra é enorme. Segundo autores, no processamento do café coco, aproximadamente,
50% é grdo e 50% é casca (ROCHA et al., 2006).As Figuras 3 e 4 apresentam o0s dois

componentes da casca do café apds o seu beneficiamento.
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Figura 3- Componente da casca do café: Pergaminho

Fonte: Da Autora (2020).

Figura 4- Componente da casca do café: Casca Externa ou Mesocarpo ou Melosa.

Fonte: Da Autora (2020).

A casca destina-se entdo nas proprias fazendas produtoras, como forragdo do solo para
as plantas, como fonte de energia para secadores mecanicos e grande quantidade é descartada
de forma inadequada. Na figura 5, apresenta a Casca de café depositada em uma lavoura que

sera utilizada como adubo.
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Figura 5- Cascas de café a serem utilizadas na lavoura.

Fonte: Da Autora (2019).

As disponibilizagbes incorretas destes residuos geram problemas ambientais como 0s
assoreamentos e poluicdo dos rios, poluicdo do ar devido a queima para eliminacdo dos
mesmos, que podem ser minimizados com a gestdo destes residuos produzidos e destina-los a
outros fins. (VENTURIM, 2002)

4.7. A Casca do Cafeé e seu Potencial

As caracteristicas da cinza da casca do café variam em funcdo da composi¢éo quimica de
cada parte de sua casca - Endocarpo ou Pergaminho, Mesocarpo ou Polpa e Exocarpo ou casca
externa, devido a isso, pode-se destinar mais precisamente sua aplicagéo.

As cascas do café apresentam um poder calorifico de 5052Kcal/Kg que, é maior que o
poder calorifico da lenha, do carvdo vegetal e do bagaco de cana (LINS, 2006). A queima da
casca do café por sua vez, gera cinzas como residuos, a combustdo da casca obteve 13,96% de
cinzas (VALE et al., 2007).

A utilizacdo da cinza da casca do café tem influéncia significativa na absorcdo das
argamassas, quando o cimento Portland é substituido parcialmente. A temperatura de queima
destas cinzas interfere também nos resultados de compressdo. No qual, as cinzas calcinadas a
400 e a 600°C e também aquelas queimadas na fazenda sem controle de temperatura nao
apresentaram resultados satisfatorios quanto ao indice de Atividade Pozolanica, porém, este lap
aumenta a medida que a temperatura de queima aumenta. Também verifica-se que para a maior
temperatura de queima (600°C) da casca do café, obteve-se um maior resultado médio de
resisténcia a compressao (LINS, 2006), com isso o produto final com maior durabilidade.
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As cinzas da casca do café, sdo materiais particularmente ricos em metais alcalinos e
alcalinos-terrosos, e possuem potencial uso para substituir em até 10% os Feldspatos usados

como fundente para matéria-prima de ceramica natural, a base de argila (ACCHAR et al., 2013).

A composicao quimica da Cinza da Casca de Café caracterizada por Fluorescéncia de
Raio-X, apresenta aproximadamente 92% das cinzas da casca de café (CHA) sédo K20 e CaO,
acompanhadas por menores quantidades de MgO e P20s. Esses dxidos uma forte juncéo sob
efeito de fluxo em altas temperaturas sobre alumina e silica, particularmente quando comparado
com o Feldspato potassico médio, cujo o conteudo de K>O é de aproximadamente 17% em
massa.(ACCHAR et al., 2013).

Tabela 4-1- Composicdo Quimica (%) em massa da cinza da casca do café por FRX.

SiO2 AlOs KO NaO Fe203 CaO MgO TiO2 SOs P20s MnO
CHA 124 058 4646 014 056 17,70 451 0,08 3,75 3,85 0,06
Fonte: ACCHAR et al. (2013) adaptado.

Outra aplicacdo significativa da Casca do cafe, € sua utilizacdo como aditivo suplementar
em nutricdo animal, em que a inclusdo da casca do café em ragoes para suinos reduz a
digestibilidade e desempenho no crescimento e torna-se economicamente viavel em até 5% em
substituicdo ao milho (V. de OLIVEIRA, 1999).
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5. METODOLOGIA E RESULTADOS
5.1. Caracterizacdo Morfoldgica, Térmica e Quimica de cascas de café e suas cinzas

Para tanto, as cascas de café “in natura” foram caracterizadas, a fim de investigar
caracteristicas quimicas, morfologicas e térmicas, por meio de Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS) e Difracdo de Raios-X (DRX), Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

e Andlise Termogravimeétrica (TG).

Os resultados mostraram que a casca do café possui morfologia complexa apresentando
elevada quantidade de vasos, além de possivel elevada porosidade e area superficial. O teste
EDS indica maior quantidade de magnésio, potassio e calcio em sua superficie. Os dados da

TGA mostram que o0s principais componentes da casca séo celulose, hemiceluloses e lignina.

A casca do café é composta por trés componentes, a casca externa, denominada Exocarpo,
a polpa, denominada Mesocarpo e o Pergaminho, denominada Endocarpo. A partir das
caracterizacdes a composicao de Cascas com as trés partes da casca com devido potencial para
uso denominado Endocarpo+Mesocarpo+Exocarpo.

Assim, as cinzas da casca do café foram preparadas por diferentes tratamentos térmicos
nas temperaturas de 500, 600 e 800°C por 3 e 6 horas. Suas caracterizagcdes foram por meios
dos testes de Difracdo de Raios-X (DRX) e Fluorescéncia de Raio-X (FRX). De acordo com o
DRX, o tratamento térmico do endocarpo a 600°C por 3 horas promove uma redu¢do nos picos

dos elementos cristalinos.

5.2. Avaliacdo da Hidratacdo das Pastas e Teste de Chapelle Modificado
Para estas avaliacGes foram realizados os ensaios de Determinacao do Teor de Hidréxido
de Célcio fixado — Método Chapelle Modificado e Ensaio de Calorimetria Semi-Adiabatica.

A calorimetria é a medicdo da producdo da taxa de um calor de material, e uma das
aplicacdes comuns é o estudo da hidratacdo do cimento, para tanto, o composito produzido foi
preparado, cinzas com temperatura de queima de 600°C (caracterizacGes anteriores) com
duracdo de 3 horas e cimento Portland Tipo V. O objetivo deste ensaio € avaliar a temperatura
méaxima alcangada nas horas iniciais da hidratacdo para as pastas com diferentes teores de cinzas
(5, 10, 15, 20 e 25% e pasta de referéncia), assim como, investigar os picos de hidratacdo por
meio de Calor acumulado e calor de hidratacdo pela analise de elevacdo semi-adiabéatica de
temperatura. As pastas foram moldadas com proporcdo de dgua-cimento 0,4 e analisadas nas
primeiras 24h. A partir do preparo da pasta, as amostras foram colocadas em uma caixa térmica

e mantidas em ambiente com temperatura controlada de aproximadamente 22°C. As curvas de
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temperatura foram obtidas pelo equipamento Data Logger TC-08 e software correspondente
PicoLog e sensores do Tipo K (cromel/alumel) com preciséo entre -40 a 350°C e resolucéo de
A1pV/eC.

A Determinacdo do teor de hidroxido de Calcio Fixado, denominado como Metodo
Chapelle Modificado (ABNT, 2010) — Determinacio do indice de Atividade Pozolanica se
aplica aos materiais silicosos ou silico aluminosos, cuja a fase amorfa tenha a capacidade de
fixar hidroxido de calcio, conforme prescrito na norma NBR 15895-2010. O Ensaio consiste
em manter em cozimento em banho-maria sob agitacdo uma mistura de 2g de CaO, 1g de Cinza
da Casca do Café com queima de 600°C e 250ml de &gua isenta de CO- por 16h, logo ap6s o
teor de CaO é medido por meio de titulacdo da solucdo de HCI 0,1N e Fenolftaleina (1 g/L), e
o resultado apresenta a quantidade de CaO fixado por grama de cinza, no qual quanto maior o
valor da fixacdo mais reativo é o material. O valor encontrado do indice de Atividade
Pozolanica foi de 155,08g/mg ou 15,508%, portanto as amostras ndo alcancaram o valor
minimo (75%) estipulado pela NBR 12653/1992.
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6. CONCLUSOES

A avaliagdo Morfoldgica, Térmica e Quimica das cinzas da casca do café, se fez
necessaria para identificacdo da temperatura que apresenta a reducdo da cristalinidade dos
componentes quimicos existentes, no qual a temperatura de 600°C por 3 horas, foi a que melhor
apresentou amorfismo nos seus componentes, e por 3 horas devido ao fator de rescristalizacdo

das amostras

Os padroes de DRX decorrentes dos componentes da casca de café “in natura” sdo tipicos
de materiais semicristalinos com halo amorfo e picos cristalinos, com componentes sem
endocarpo apresentando picos cristalinos proximos ao nivel amorfo.Nos testes térmicos, MEV
e DRX, foram encontrados os trés principais elementos dos materiais lignocelulésicos: celulose,

hemiceluloses e lignina;

No ensaio DRX para analisar a cinza da casca sem a presenca do endocarpo a uma
temperatura de 600°C com duracao de 3 horas, ha reducédo da cristalinidade dos materiais, que
sdo passiveis de amorfismo; e ha também uma recristalizacdo dos elementos cristalinos do

material devido a periodos mais longos de tratamento térmico em temperaturas mais elevadas

Nos testes de DRX feitos a partir de todos os tratamentos térmicos dos componentes da
casca ha uma padronizacdo do potassio decomposto demonstrando, novamente, sua

abundancia.

No teste de calorimetria semi-adiabatica, as curvas indicam um aumento no calor
acumulado e também um aumento no pico/atraso na formacdo de produtos hidratados de
aluminatos e silicatos a medida que o nivel de CHA nas amostras aumenta. Este aumento no
periodo da hidratacdo ha a disponibilidade de agua, portanto mais espaco para 0 crescimento

dos hidratos durante toda o processo de hidratacao.

Em geral, novos estudos sdo recomendados para uma caracterizacdo mais ampla deste
material e tendo em vista os resultados promissores visando a popularizac¢ao de diferentes usos
ambientalmente corretos da cinza da casca de café. Porém de acordo com os resultados
apresentados, a cinza da casca do café torna-se inviavel como Matrizes Cimenticias

Suplementares.
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RESUMO

A presente pesquisa visa a investigacdo do potencial de aplicacdo das cinzas da casca
do café como aditivo em matrizes a base de cimento, devido a sua abundancia de residuos da
producdo cafeeira no Brasil, sua composi¢cdo morfologica e propriedades quimicas. Neste
sentido, as cascas de café in natura foram preparadas, a fim de investigar caracteristicas
quimicas, morfoldgicas e térmicas por meio de Espectroscopia de Energia Dispersiva, Difracdo
de Raios-X, Microscopia Eletronica de Varredura e Andlise Termogravimétrica. Os
componentes da casca do café in natura passaram por tratamento térmico com temperatura de
500°C, 600°C e 800°C com o intuito de produzir cinzas amorfizadas. Estas cinzas foram
caracterizadas por meio do Ensaio de Difracdo de Raio-X e Fluorescéncia de Raio- X. Por fim,
pastas de cimento foram preparadas com diferentes proporcdes de cinzas (0, 5, 10, 15, 20 e
25%). O calor acumulado durante as reacGes de hidratacdo destas pastas e a taxa de calor
acumulado foram analisadas por meio do ensaio de Calorimetria Semi-Adiabatica. O ensaio de
Chapelle modificado foi realizado para se avaliar uma possivel Pozolanicidade do material.
novos estudos sdo recomendados para uma caracterizacdo mais ampla deste material e tendo
em vista os resultados promissores visando a popularizagdo de diferentes usos ambientalmente
corretos da cinza da casca de café. Porém de acordo com os resultados apresentados, a cinza da

casca do café torna-se inviavel como Matrizes Cimenticias Suplementares.

Palavras-chave: Cinzas da Casca do Café. Matrizes Cimenticias. Substituicdo. Material

Suplementar.
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ABSTRACT

The present research aims to investigate the application, thermal and chemical potential
of research and restrictions of cement in matrices based on residues from coffee production in
Brazil, its morphological composition of application, thermal and chemical of research and
restricted cement in the Industry of ash Cement with the possibility of incorporating this
material as additives. For this purpose, the “in natura” coffee cascades were prepared, for the
purpose of characteristic, morphological and thermal tests, by means of Micro Scanning
Electronics, Energy Dispersive Spectroscopy, Thermogravimetric Analysis and X-Ray
Diffraction, The components of Scanning coffee cascade, by treatment of the crystal elements,
and thermal with a temperature of 500°C, of reduction of 600°C, of reduction of peaks of 800°C,
of reduction of peaks and an amorphization with the products, of intention by X-Ray Diffraction
Assay X-Ray Fluorine incidence in the ash decision X, were incidents for determination of the
ash and incidents of ash in the ash in the three hours. Thus, the composites were prepared, with
proportions of 5, 10, 20, 25% and reference masses, to analyze the heat of hydration, by means
of the Semi-Adiabatic Temperature Calorimetry test, with the objective of investigating the
reactivity of the ash in the mass, in which the highest substitution content makes the most
reactive paste. And finally, change in the Pozolanic activity evaluation index, however, the
Pozolanic evaluation value found was modified, through the analysis of the Pozolanic activity
of the Pozolanic, however, the Pozolanic evaluation value found was found, however , the value
08g /mg or 15,508%, therefore, as a model, they did not reach the minimum value (75%)
stipulated by NBR 12653/1992. Therefore, the results presented in this research, where the
coffee husk options were applied to cementitious matrices, were not possible to verify their

gray application as Supplementary Cementitious Material.

Keywords: Ash from Coffee Husk. Cement matrices. Replacement. Supplementary

Materials.
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1 INTRODUCAO
O cimento Portland é o principal material utilizado na construcéo civil e esti presente em

inimeros processos construtivos. A inddstria cimenteira com intuito de reduzir gastos em sua
producdo, bem como, a reduzir emissdes de gases e consumo energético adota medidas para
incorporacdo de adigdes ao cimento [13]. Para este

fim, estudos investigam o uso de materiais cimenticios suplementares (SCM) como
substituicdo parcial do cimento. No Brasil, o grande potencial sdo os materiais provenientes das
cinzas de residuos agroindustriais que merecem destaque devido as

grandes quantidades geradas anualmente. Além dos beneficios ambientais, o composito
cimenticio com adicao dessas cinzas podera apresentar maior resisténcia

e durabilidade, bem como a reducdo em seus custos de producdo e manutencao. Além disso, foi
avaliado que a substituicdo parcial do cimento Portland por materiais cimenticios
suplementares, como as cinzas agroindustriais, causam um aumento no calor acumulado devido
ao efeito filler [17]. Isto ocorre devido a maior area superficial destes materiais o que facilita o
aparecimento de sitios de nucleacdo adicionais para as fases hidratadas, proporcionando mais
espaco para sua precipitacdo. Além disso, promove o aumento do teor a/c e a soma de todos
estes efeitos acarreta em um maior grau de hidratacdo, que esta mais relacionado a um efeito
fisico do que quimico [11].

A casca do café, considerada um residuo agroindustrial, é obtida durante o
processamento de beneficiamento do fruto, onde ha a separacdo dos grdos da casca.
Anatomicamente, a relacdo entre grdo beneficiado e a casca do café é de 1:1, ou seja, 50% é
grdo e 50% ¢é casca. A andlise da safra de 2020 teve uma producdo de 62,02 milhdes de sacas
beneficiadas [14], portanto, a obtém-se a mesma proporcdo de cascas de café. Apesar de serem
aplicados em diversos setores industriais, como fertilizantes, aditivo nutricional para animais
[16] e combustivel em fornos [15],
grande parte deste material é bastante subutilizado. Assim, as cinzas da casca de café sdo uma
alternativa para serem em outros setores industriais, devido a sua grande disponibilidade e aos
beneficios técnicos e ambientais que seu uso pode promover. Por tanto, o objetivo deste trabalho
é avaliar os efeitos de diferentes teores de cinzas de café (0, 5, 10, 15, 20 e 25%) nas reacGes

de hidratagcdo do cimento por meio de caracterizagGes morfoldgicas, térmicas e quimicas.
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2 METODOLOGIA

2.1 Materiais
A Casca do café

Foi utilizada a casca de café da espécie Arabica. O material foi obtido na agéncia Inova
Café da Universidade Federal de Lavras -UFLA, localizada em Lavras, Minas Gerais, Brasil,
retirado apds secagem pelo método natural. Os elementos da casca sdo apresentados na Figura
6.

Figura 6- Elementos morfoldgicos da casca do café: (a)Exocarpo+Mesocarpo+Endocarpo, (b)
Exocarpo+Mesocarpo e (c)Endocarpo/Pergaminho

Fonte: Da Autora (2020).

Cinzas da Casca do Café

A producdo das cinzas da casca do café foi realizada inicialmente com queima sem
controle de temperatura com a finalidade da reducdo do volume e da matéria orgénica. Feita
pela carbonizacdo das cascas de café, com uso de Alcool Etilico, em fogdo a lenha. Apds

resfriadas, as cascas incineradas, foram armazenadas.

Na sequéncia as cascas previamente queimadas foram levadas para o forno resistivo

Tipo Mufla- com programador de Temperatura Digmec — tipo FHMP, com rampa de
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aquecimento 20°C/min. duracdo de 3 e 6 horas nos patamares de temperatura de 500, 600 e
800°C de acordo com Cordeiro, 2009 [2].

2.2 Caracterizagdes

2.2.1 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia
Dispersiva (EDS)
A casca de café “in natura” e suas respectivas cinzas foram investigadas através de um

microscopio eletronico modelo Zeiss SEM EVO LS25. O microscopio foi operado sob uma
tensdo de aceleracdo de 15 kV e corrente de sonda de 2nA. Nenhum pré-revestimento foi feito.
Os espécimes foram fixados em um stub de metal coberto por uma fita revestida de carbono.
Elétrons secundarios (Everhart-Thornley) e detectores de retroespalhamento (Solid State
Detector) foram usados. Foi utilizada uma disténcia de trabalho de 8,5 mm. Nenhuma

inclinag&o foi aplicada.

2.2.2 Analise Termogravimeétrica (TG)

Cascas de café foram submetidas ao ensaio. As cinzas foram testadas apos trituracao
manual. As andlises termogravimétricas foram realizadas em um instrumento Netzch STA 449
Jupiter TGA-DSC. As amostras foram aquecidas de 25 a 1000 ° C em nitrogénio fluindo a 20
mL / min com uma taxa de aquecimento de 10°C/min. A temperatura de degradacéo foi
determinada a partir da inflexdo da linha de base na curva termogravimétrica diferencial (DTG).

Um cadinho de alumina aberto foi utilizado.

2.2.3 Difragéo de Raios-X (DRX)

Os padroes de Difracéo de raios-X (DRX) foram medidos com um difratdbmetro de raios-
X (Bruker D2 Phaser 22 Geragdo) com uma fonte de Cu-Ka (A = 1,5418 A) na faixa 26 de 5-70
a uma taxa de varredura de 0,6 ° / min. A fragdo cristalina (FC) da casca de café crua foi
determinada com base nas unidades de coordenadas assimétricas da celulose. As coordenadas

foram extraidas de dados de informages de cristalografia (.cif) [4].

Para o calculo da fracdo cristalina tedrica, a simulagdo foi realizada com arquivos de
informagdes de cristal contendo as coordenadas publicadas das unidades assimétricas de
celulose I por serem as mais abundantes na natureza. A fragdo amorfa foi criada usando um
pwhm de 9,0 para o padréo de celulose Il calculado com o arquivo .cif. Em seguida, o indice

de cristalinidade teérico simulado foi calculado de acordo com a Eq. (1).
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Agre- Ay
FC= % x100 (1)

Onde Acrys é a area da fracdo cristalina tedrica e Aam € a area da fracdo amorfa tedrica
de celulose. Para comparacgdo, o indice cristalino de Segal foi calculado de acordo com o

método de Segal.

O tamanho do cristalito de uma amostra foi calculado usando a equacéo de Scherrer (Eq.

(2)). Esta etapa foi realizada nas curvas tedricas.

KA
_ﬁCOSH

)

T

Onde t é o tamanho perpendicular ao plano da rede representado pelo pico em questao
(200), K é uma constante que depende da forma do cristal, A € o comprimento de onda do feixe
incidente no experimento de difracdo, p € o FWHM em radianos e "8" é a posi¢do do pico em

radianos.

2.2.4 Calorimetria Semi-Adiabatica de Temperatura

Seis pastas foram produzidas com proporg¢do de agua-cimento igual a 0,4 com diferentes
teores de substituicdo de cimento por cinzas, sendo 0% a pasta de referéncia (com Cimento
Portland V e agua), 5%, 10%, 15%, 20% e 25% em massa e analisadas nas horas iniciais a partir
da mistura até 40h. A partir do preparo da pasta, ja se inicia as reacfes, para tanto, o tempo de
preparo para cada amostra e tempo do inicio do ensaio sdo considerados no calculo do Calor
Acumulado. As amostras foram colocadas em uma caixa térmica e mantidas em sala

climatizada com temperatura aproximada de 22°C durante todo o periodo do ensaio.

As pastas foram preparadas com 10g de cimento e cinza, as proporc¢des de substituicdes
de cinzas/cimento ja definidas e acrescentadas 4ml de agua, na relacdo agua/cimento de 0,4. A
separagdo dos materiais solidos do ensaio, sdo apresentados na Figura 7, a Figura 8 apresenta o
esquema de armazenamento das amostras dentro da caixa térmica e a Figura 9 mostra a

montagem dos Cabos termopares ao Datalogger.
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Figura 7- Separagdo das amostras para realizacdo do ensaio de Calorimetria semi-

adiabética de temperatura.
Cinzas da Casca

do Café

Cimento

Fonte: Da Autora (2021).

Figura 8- Armazenamento em caixa térmica em ambiente com controle de
temperatura.

Fonte: Da Autora (2021).
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Figura 9- Montagem do ensaio, ligacdo entre amostras e Datalogger.

Fonte: Da Autora (2021).

As curvas de temperatura foram obtidas pelo equipamento Data Logger TC-08 e
software correspondente PicolLog, registradas a cada 30 segundos. Com a finalidade de
investigar os picos de hidratacdo por meio de Calor de Hidratacdo, Calor Acumulado, Fluxo de
Calor e a Temperatura da Hidratacdo das pastas. O Calor de Hidratacédo foi calculado pela Eq.
(3), o Fluxo de Calor, é calculado pela derivada do resultado do calor acumulado e o Calor

Acumulado pela Integral dos valores de Fluxo de Calor.
(0
CH=— X [At + (B x [ At)] (3)

Onde o CH € o Calor de Hidratacdo, CP o calor especifico da amostra em J/°C, m é a

massa da amostra, A ¢ a diferenca entre a Temperatura final e inicial, B ¢ constante.

2.2.5 Fluorescéncia de Raio-X

Para a determinacéo da composi¢do quimica das Cinzas da Casca do café foi empregada
a analise semi-quantitativa por Espectrometria de Fluorescéncia de Raios-X, em equipamento
Titan — Bruker 800N8578, as amostras secas, foram diretamente analisadas com método néo

destrutivo, com uso de papel filme SpetroMembrane Prolene- Thin-film Chemplex.



34

Os resultados do ensaio, realizado no Laboratério de Fluorescéncia e Raios-X, do
Departamento de Ciéncia do Solo, na Universidade Federal de Lavras, Lavras-MG, s&o

apresentados na forma percentual em massa.

Figura 10- Anélise de fluorescéncia de raios-X.

Obtencéo dos Dados
Amostras de Cinza da
Casca do Café em
Anélise de Fluorescéncia
de Raios-X

Saida do Espectro de Raios-X

Espectrdmetro de Raios-X

Fonte: Da Autora (2021).

2.2.6 Ensaio de Chapelle Modificado — Fixagdo de CaO

No ensaio Chapelle modificado, a reatividade é determinada pela capacidade do
material fixar cal quando mantido em solucdo aquosa com Oxido de calcio conforme a Figura
9. O método consiste em manter sob agitacdo 2g de CaO, 1g de Cinza e 250ml de &gua Isenta

de CO2 em temperatura constante (90°C) por 16 horas.
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Figura 11- Agitacdo do CaO, cinza da casca do café e dgua isenta de CO2, em temperatura
constante.

Fonte: Da Autora (2021).

Ao final do ensaio, o teor de CaO é medido por meio de titulacdo da solugédo de HCI

0,1N e fenolftaleina.

Figura 12- Titulagdo em HCI em solugdo de Fenolftaleina.

Fonte: Da Autora (2021).
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O resultado do calculo da indice de Atividade Pozolénica, corresponde ao teor de
Hidroxido de Célcio fixado, em miligramas (mg) de Ca(OH). por grama (g) de material,

apresentado pela formula a seguir:

_ 28%(V3-V2)+Fc
ICa(OH)2 = 22T

* 1,32 (4)

Onde:

Ica(oH)2 € 0 indice de atividade pozolanica Chapelle obtido no ensaio, que corresponde ao teor
de hidréxido de célcio fixado, expresso em miligramas(mg) de Ca(OH)2 por grama (g) de

material;

M2 é massa do material pozolanico, expressa em gramas (Q);

V2 € o volume de HCI 0,1M consumido no ensaio com amostra, expresso em mililitros (mL);
V3 é 0 volume de HCI 0,1M consumido no ensaio em branco, expresso em mililitros (mL);
Fc é o fator de correcdo do HCL para uma concentracao de 0,1M;

1,32 é arelagdo molecular Ca(OH)2/CaO.

O Ensaio de indice de Atividade Pozolanica foi realizado no Laboratério de
Nanotecnologia Florestal no Departamento de Engenharia de Biomateriais da Universidade

Federal de Lavras, Lavras -MG.

3 Resultados e Discussdo
3.1 Caracterizacdo Morfoldgica

Os resultados da Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), realizada nos

componentes da casca do café “in natura”, sdo apresentados na Fig13.
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Figura 13- Microscopia eletrénica de Varredura dos componentes da casca do café "in
natura™: (a)exocarpo + mesocarpo + endocarpo, (b) endocarpo ou pergaminho e (c) exocarpo
+ mesocarpo.

400um 100um ,
g g Supeffigie

Fonte: Dos Autores (2020).

As imagens de Microscopia Eletronica de Varredura mostram a estrutura heterogénea
dos componentes, destacados em (a), (b) e (c) por circulos as areas superficiais e impurezas
encontradas. Em (a) Exocarpo+Mesocapo+Endocarpo, com visibilidade para face externa, e (c)
exocarpo + mesocarpo com visibilidade para face interna apresentam fibras achatadas e
dobradas em hélice, fato que segundo Mbokou, Pontié, Bouchara et al. [6] € uma caracteristica
global encontrada em materiais lignocelul6sicos. Em (b) endocarpo, apresentam fibras em

sentido com tendéncia linear e estruturalmente porosa.
3.2 Caracterizacdo Térmica das cascas in natura
Apbs o processamento, foram obtidas as curvas de Termogravimetria (TGA), Derivada

de Termogravimetria (DTG) e Varredura de Calorimetria Diferencial (DSC) apresentadas na

Figura 14.



Figura 14 - Curvas resultantes da Termogravimetria.
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No gréafico de TG, em todas as curvas, pode-se observar uma perda de agua adsorvida
de 2,38% no Endocarpo e 1,38% no Exo+Meso+Endocarpo, abaixo de 120°C, resultados
similares foram apresentados por Acchar, Dultra e Segadées [8]. Entre 200 e 400 °C ocorre uma
banda de decomposicdo da hemicelulose e da celulose de 53,20% no Endocarpo e 56% no

Exo+Meso+Endocarpo.

Na curva DTG, a 300°C ha a formacdo de um pico de perda caracteristica desses

materiais. Entdo, a lignina se decomp®e entre 400 e 500 °C, e ap0s essa temperatura a perda de

massa é desprezivel [9].

3.3 Caracterizacdo Quimica por EDS

A quantificacdo dos componentes quimicos de algumas partes da casca de café “in

natura” obtida pela técnica de quantitativa de Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) é

mostrada na Tabela 4.



Tabela 4 - Resultados EDS Casca do café "in natura"
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Exocarpo Exocarp TOT
Exocarp Exocarp + 0+ AL
Compone Endocar Endocar o+ 0+ Mesocar Mesocar EM
ntes po po Mesocar Mesocar po+ po + 100%
o Superfic Impurez po po Endocar Endocar
Quimicos )
ie (%) as (%) Superfic Impurez po po
ie (%) as* (%) Superfici Impurez
e (%) as (%)
Mg 26.80 11.09 10.79 - 37,59 11,09 18,74
Al - - - 1.53 - 1,53 -
P - - 6.25 1.23 6,25 1,23 3,12
Si 10.65 6.16 4,32 - 14,97 6,15 1,47
S - - - 22.75 - 22,75 -
Cl 9.62 5.26 3.36 - 12,98 5,26 6,47
K 23.71 1.17 57.88 69.23 81,59 70,4 40,67
Ca 29.21 76.32 17.40 5.27 47,21 81,59 23,53
TOTAL 200,59

*Particulas e Cristais na superficie da casca do café.

Os elementos mais abundantes encontrados foram magnésio, potassio e calcio. Em seus

estudos sobre a pir6lise da casca do café, Lima [7] encontrou esses mesmos compostos em

maior quantidade. Em sua pesquisa sobre o desempenho de pastas de carbono suplementadas

com cinza de casca de café, Mbokou, Pontié, Bouchara et al. [6], componentes quimicos

qualificados também semelhantes aos encontrados neste trabalho.

3.4 Caracterizagdo Quimica por DRX
Os padrdes DRX dos componentes da casca de café “in natura” sdo mostrados na Figura

15. Eles sdo tipicos de materiais semicristalinos com um halo amorfo e picos cristalinos.
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Figura 15 - Padr@es de Difracdo de Raios-X de diferentes componentes da casca de cafeé.

(110) (200)
@ (004)
S Endocarpo
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GC, M
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10 20 30 40 50 60 70
20(°)
Fonte: Dos Autores (2021).

Todos os padrdes apresentam pico em 260 = 22,6 °, o qual foi atribuido ao (200) plano |
da rede celul6sica, corroborando testes térmicos e MEV sobre a existéncia de componentes
lignocelulosicos fundamentais em torno de 26 = 20,4 ° identifica os planos (110) e (004) e pode
ser explicado pela falta de orientacdo dos cristais, ou seja, tendéncia ao amorfismo [10]. Os
picos a 20 = 22,6 °, entretanto, foram mais definidos nas fases que apresentavam o endocarpo,
0 que pode ser explicado pela maior composicao de elementos cristalinos, segundo o teste EDS.
J&acurva que representa o Epicarpo e 0 Mesocarpo, sem o componente Endocarpo, apresentava

um pico cristalino menos intenso, quase no nivel do halo amorfo.

A Figura 14 mostra o DRX correspondente ap6s a queima em trés diferentes niveis de
temperatura: 500, 600 e 800 °C, de todos os componentes da casca do café. A diferenca no
tempo limite de estabilizacdo da temperatura ndo provoca mudancas significativas no padrdo
dos elementos cristalinos, viabilizando a op¢do com menor gasto de energia, 3 horas de

estabilizag&o.



Figura 16 - Resultado do DRX das cinzas da casca do café, apds diferentes patamares de
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temperatura, estabilizado por 3 e 6 horas, de todos as partes (combinac¢des) da casca do café.
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Fonte: Dos Autores (2021).
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H& um aumento na frequéncia dos picos de acordo com o aumento da temperatura, ou
seja, uma recristalizacdo dos elementos cristalinos do material para periodos mais longos de
tratamento térmico em altas temperaturas, fato corroborado por Cordeiro [2]; portanto, o
tratamento a 600 e 800 ° C por 3 e 6 horas € 0 que apresenta maior tendéncia ao amorfismo,
entdo 600 ° C por 3 horas sdo definidos pelo menor gasto energético e a apresentacdo de

estrutura amorfa.

Componentes semelhantes sdo encontrados nas trés combinacGes de elementos da casca
de café e sdo compativeis com os alcancados na pesquisa de Acchar, Dultra e Segaddes [8], em
que os autores trabalham com a incorporacdo de cinzas da casca de café na producdo de
materiais ceramicos, obtido no DRX, ap6s tratamento térmico das cascas entre 1100 e 1200°C,
compostas principalmente por arcanita, hidréxido de potassio, carbonatos de potassio e

magnésio e calcita.

3.5 Fluorescéncia de Raios-X
A quantificacdo dos elementos quimicos da cinza da casca do café, com diferentes

patameres de queima, com 500°C, 600°C e 750°C por 3horas, estdo descritos na tabela 5,

obtidos pela técnica ndo destrutiva de Fluorescéncia de Raios-X.

Tabela 5 — Resultados FRX cinza da casca do café, com patamares de queima de 500, 600 e

750°C.Valores em % de massa.

Componentes 500°C 600°C 750°C
Quimicos (%) (%) (%)
MgO 3,59 4,33 14,63
AlO3 7,32 7,85 4,46
P 3,37 4,09 13,31

S 2,47 3,28 13,33
Cl 4,84 3,26 0,02
K20 57,35 58,17 20,24
CaOoO 1,78 2,27 18,42
TiO: - 0,19 0,01
MnO - - 0,02
Fe20s3 - 0,05 3,05
Menores 0,02 0,01 0,01

PI* 18,91 0,01 12,53
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*P1 — Perda de Ignigéo

Observa-se que em todos os tratamentos térmicos, realizados nas cascas do café, nao
atendem os valores descritos na norma NBR 12653 - Materiais Pozolanicos. Além disso, a
quantidade de alcalis foi elevada, principalmente nos tratamentos térmicos em niveis de
temperatura mais baixos, confirmando os resultados obtidos por [12]. As reacdes &lcalis-
agregado (RAA) sdo reacles quimicas que se desenvolvem entre constituintes reativos dos
agregados e ions alcalinos e hidroxilos presentes na solugédo intersticial da pasta de cimento,

podendo ter um efeito altamente prejudicial para as argamassas [18, 19].

3.6 Indice de Atividade Pozolanica

De acordo com os resultados de indice de Atividade Pozolanica — Método Chapelle
Modificado, verifica-se que o resultado encontrado foi de 155,08g/mg ou 15,508%, no qual néo
alcancaram o valor minimo estipulado pela NBR12653/1992 de 75% de fixacao de CaO. O fato
da pouca reatividade deste material, pode ser justificado pela composi¢ao quimica inadequada
mostrada anteriormente, uma vez que ambas apresentaram baixa concentracao de silica e altos

teores de Potassio, como apresentados dos ensaios quimicos.

3.7 Calorimetria Semi-Adiabatica de Temperatura

A Figura 17 séo apresentadas as curvas de liberacdo do calor acumulado em funcéo do

tempo para as 6 pastas ensaiadas durante 40 horas de ensaio.
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Figura 17- Curvas de Calor Acumulado, resultantes da integral do Calor de Hidratacao.
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Fonte: Dos Autores (2022).

Além da apresentacéo grafica das curvas, foram calculados os pardmetros calorimétricos
como Valores Maximos de Calor Acumulado e Taxa média de Calor Acumulado pelo método

grafico das tangentes

Tabela 6- Valores méximos de calor acumulado em cada concentrag&o.

Concentracbes 0% 5% 10% 15% 20% 25%
Valore 20,57 46,48 88,89 125,67 174,44 17591

Méaximos

Fonte: Dos Autores (2022).

Tabela 7- Valores médios de calor acumulado em cada concentrago.

Concentracbes 0% 5% 10% 15% 20% 25%
Taxa Médiade 0,51 1,16 2,22 3,15 4,37 4,41

Calor

Acumulado
(J/g.h)

Fonte: Dos Autores (2022).

Observando a Figura 15, nota-se que as Cinzas da Casca do café, tem grande influéncia

no comportamento das curvas, uma vez que antecipa as reacfes de hidratacéo.
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(LOTHENBACH et al., 2016) avaliaram que a substitui¢do parcial do Cimento Portland por
materiais cimenticios suplementares, causam um aumento no calor acumulado devido ao efeito
Filler, que fornece uma contribuicéo adicional ao calor de hidratacdo que esta relacionado a sua
participacdo nas reacOes de hidratacdo, no qual, fornece sitios de nucleacdo adicionais para
fases de hidratos e aumenta o teor a/c, 0 que aumenta a grau de hidratagdo, proporcionando
mais espago para os hidratos precipitarem. Os mesmos autores, identificaram que este efeito

esta relacionado ao aumento da area superficial, e ndo a composic¢do quimica do material.

Em relacéo ao calor acumulado durante as 40 horas de ensaio, 0 incremento deste calor
esta relacionado com a participacdo da adi¢do nas reacdes de hidratacdo, é notavel que de
acordo com as Tabelas 6 e 7, 0 aumento do teor de cinzas influenciou as reacGes de hidratacédo
das pastas, uma vez que houve aumento do calor liberado, tal influéncia ja esperada, com o
efeito Filler, que contribui fisicamente com a formagéo de pontos de nucleacdo devido a sua
elevada area superficial.

4. CONCLUSAO
A partir da pesquisa realizada, temos as seguintes conclusdes sobre a casca de café:

Possui baixa densidade e alta absorcdo de agua e area superficial devido a alta

frequéncia de vasos (MEV);

e Ha perda de &gua adsorvida até 120 °C, a 300 °C, ha pico de desidratacdo da
hemicelulose e celulose e entre 400 e 500 °C ha decomposicédo da lignina (TGA);

e Seus elementos mais abundantes sdo magnésio, potassio e célcio (teste EDS);

e Os padroes de DRX decorrentes dos componentes da casca de café “in natura” sao
tipicos de materiais semicristalinos com halo amorfo e picos cristalinos, com
componentes sem endocarpo apresentando picos cristalinos préximos ao nivel amorfo;

e No ensaio DRX para analisar a cinza da casca sem a presenca do endocarpo a uma
temperatura de 600°C com duracéo de 3 horas, ha reducao de picos cristalinos, que sdo
passiveis de amorfismo; e ha também uma recristalizacdo dos elementos cristalinos do
material devido a periodos mais longos de tratamento térmico em temperaturas mais
elevadas

e No teste de calorimetria semi-adiabéatica, as curvas indicam um aumento no calor

acumulado a medida que o nivel de Cinzas da Casca do Café nas amostras aumenta.

Este aumento é resultado do efeito Filler, no periodo da hidratacao ha a disponibilidade
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de &gua, portanto mais espaco para o crescimento dos hidratos durante toda o processo
de hidratagéo.

Em geral, novos estudos sdo recomendados para uma caracterizagdo mais ampla deste
material e tendo em vista os resultados promissores visando a popularizacdo de diferentes
usos ambientalmente corretos da cinza da casca de café. Porém de acordo com os resultados
apresentados, a cinza da casca do café torna-se inviavel como Matrizes Cimenticias

Suplementares.
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