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RESUMO

O cimento ¢ um material consumido em larga escala em todo o planeta. Como o processo de
fabricagdo do clinquer, principal constituinte do cimento, incorre em altas emissdes de CO» e
gastos de energia, torna-se oportuna a busca por alternativas menos poluentes e mais
econdmicas de cimentos. Pesquisas recentes t€ém mostrado que ¢ possivel se manter boas
propriedades do cimento substituindo-se aproximadamente 50% de clinquer por material
pozolanico e filer calcario, gerando um novo tipo de cimento, referido na literatura como LC3.
O objetivo deste trabalho foi investigar as propriedades de dois tipos de cimentos LC? e
compara-las com as propriedades de um cimento sem adigdes minerais, identificando como as
adicoes geraram efeitos isoladamente e em conjunto nas propriedades dos cimentos. Ambos os
cimentos LC? foram feitos com 45% de teor, em massa, de adi¢des minerais: um com 30% de
metacaulim e 15% de filer calcario, e o outro com 30% de argila calcinada e 15% de filer
calcario. Foram realizados ensaios em argamassas frescas para determinar o espalhamento e em
argamassas endurecidas para determinar a resisténcia a compressao simples e a absor¢ao de
agua por imersao. Para melhor interpretar os resultados destas analises, foram investigados, em
pastas de cimento endurecidas, os produtos de hidratagdo dos cimentos por meio dos ensaios
de espectroscopia de infravermelho, termogravimetria e difragdo de raios-X. Foi realizado
também o ensaio de tempo de pega nas pastas de cimento frescas. Os resultados dos ensaios em
argamassas revelaram que os cimentos LC?® em estado fresco apresentavam alta consisténcia
em relagdo a referéncia. No estado endurecido, os cimentos LC? apresentaram desempenho
superior apenas as idades de 3 e 7 dias na resisténcia a compressao, enquanto nas demais idades
o desempenho foi consideravelmente inferior. Os ensaios de absor¢do de dgua retornaram
resultados proximos para as trés amostras; porém, a argamassa de referéncia apresentou
desempenho ligeiramente superior. A avaliagdo dos produtos de hidratacio retornou resultados
que condiziam com o que ja se esperava: maiores teores de CH, CaCOs, etringita e
carboaluminatos nos cimentos LC?. Concluiu-se que os efeitos negativos da dilui¢ao do clinquer
foram mais pronunciados em relacdo aos efeitos favoraveis resultantes do uso das adigdes

minerais em conjunto, para ambos os tracos de cimento LC>.

Palavras-chave: Adi¢des minerais, cimento LC?, argila calcinada, filer calcario, resisténcia a

compressao.



1. INTRODUCAO

1.1. IMPORTANCIA DO TEMA

O cimento ¢, atualmente, um dos materiais industrializados mais consumidos pelo ser
humano no mundo. Seu uso ocorre principalmente na construgao civil, onde ¢ empregado na
fabricagdo de concretos e argamassas para a constru¢ao de fundagdes e elementos estruturais,
assentamento de blocos, rejuntamento, revestimento, entre outras fungdes. O uso em larga
escala do cimento se deve a sua grande versatilidade, moldabilidade, baixo custo e alta
disponibilidade de suas matérias-primas. O cimento utilizado na construgao civil ¢ denominado,
por convengao, de cimento Portland, e os tipos comercializados no Brasil sao padronizados pela
Associagdo Brasileira de Normas Técnicas — ABNT (ABCP, 2016).

O cimento Portland ¢ composto por clinquer, gesso e adi¢des minerais. S3o varios 0s
tipos de adi¢cdes minerais disponiveis para uso no cimento, ¢ cada uma delas traz diferentes
beneficios quando utilizadas dentro de suas margens de proporcdes ideais. Os tipos € os teores
das adi¢des minerais sdo o que definem os tipos de cimento padronizados pela ABNT. O
clinquer € o principal agente aglomerante do cimento, e ¢ por isso o material que aparece em
maior quantidade na maioria desses cimentos.

O clinquer ¢ um material obtido pela calcinacao de rochas calcarias e argilas a altas
temperaturas, da ordem de 1400°C, seguida por moagem. (NEVILLE, 2011) Sabendo-se que ¢
muito grande o volume de clinquer que deve ser fabricado para se atender a alta e continua
demanda mundial por cimento, torna-se compreensivel o fato de a producdo de clinquer
demandar grande quantidade de combustiveis fosseis. A queima de combustiveis e as reacoes
de decomposi¢ao do calcario no processo de fabricagdo do clinquer fazem com que a produgao
de cimento incorra em altas emissdes de CO2 na atmosfera. A produ¢do de cimento ¢ um
processo bastante eficiente do ponto de vista ecoldgico, e os altos indices de emissdo de CO»
associados a sua producdo se devem apenas pelo fato de o cimento ser produzido em volumes
enormes pelo mundo inteiro (SCRIVENER, 2014).

O estudo das adi¢cdes minerais no cimento ¢ realizado com varios objetivos, os quais
podem estar relacionados tanto a melhoria do desempenho e da durabilidade do cimento quanto
a diminui¢do dos impactos ambientais causados pela sua fabricagdo. Do ponto de vista dos
impactos ambientais, a substitui¢ao de parte do clinquer por materiais alternativos diminui a

demanda pelo consumo de combustiveis fosseis e a consequente emissdo de gases poluentes



provocados pela fabricag@o do clinquer. As adi¢des minerais mais utilizadas no cimento sdo as
escorias de alto-forno, as cinzas volantes, as argilas calcinadas e os materiais carbonaticos.

As escorias de alto-forno e as cinzas volantes sdo os materiais que, adicionados ao
cimento, mais geram vantagens do ponto de vista dos beneficios ambientais, uma vez que estes
materiais sdo considerados subprodutos poluidores. Desta forma, além de se encontrar um
destino para estes residuos, ocorre menor consumo de clinquer no cimento. Nao se pode,
contudo, propor um grau mais elevado de substitui¢ao do clinquer por esses materiais, pois a
taxa de geragdo destes ¢ muito menor que a taxa de fabricacdo de cimento demandada pela
construcdo civil. J4 as argilas calcinadas e o filer calcario sdo amplamente disponiveis pela
superficie terrestre, € apresentam por isso alto potencial de utilizacdo como substituintes do
clinquer (SCRIVENER, 2014).

O cimento LC? (Limestone Calcined Clay Cement) ¢ um tipo de cimento composto por
clinquer, argila calcinada e filer calcario. Os cimentos LC? comecaram a ser produzidos
inicialmente em Cuba, de forma experimental, ¢ 0 bom desempenho observado nesse tipo de
cimento chamou a atencao de varios pesquisadores no mundo inteiro. Descobriu-se que o bom
desempenho do cimento LC? foi alcancado devido a interagdes sinérgicas entre a argila
calcinada e o filer calcario, além dos efeitos benéficos caracteristicos de ambos os materiais
isolados.

Esta pesquisa investigou a resisténcia a compressdo, a absor¢do de agua e avaliou os
produtos de hidratagdao de cimentos LC? cujas proporc¢des de substituicdo de clinquer foi de
45%, o qual € um teor elevado em relacdo aos cimentos Portland com presenca de materiais

pozolanicos ou carbonaticos.

1.2. MOTIVACAO PARA A REALIZACAO DA PESQUISA

No ambito internacional, ja existem alguns trabalhos sobre os cimentos LC?, como o de
Scrivener (2014), Damidot et al (2011), e Antoni et al (2012), os quais investigaram, entre
outros aspectos, sua resisténcia a compressdo, sua porosidade, e suas caracteristicas
microscopicas, geralmente em fungdo de diferentes teores de substituicao de clinquer ou de
variagdo na qualidade dos materiais utilizados. Os materiais utilizados sdo provenientes dos
paises pioneiros na pesquisa. Ja em contexto nacional, ¢ muito limitada a literatura disponivel
sobre este tema, o que indica que pouco se sabe sobre os cimentos LC? fabricados com materiais

de origem brasileira.



Embora j& existam alguns trabalhos tratando da resisténcia e da durabilidade de
cimentos LC?, hd poucos trabalhos que abordem a absor¢do de agua em argamassas ou
concretos com este tipo de cimento. Portanto, mostra-se oportuna uma abordagem desse
parametro, uma vez que esté relacionado a durabilidade de elementos fabricados com cimento
LC2.

O presente trabalho tem como motivagdo proporcionar melhor entendimento sobre a
estrutura microscopica do cimento LC? e as mudangas observadas durante sua hidratacao, além
de contribuir acrescentando informacdes referentes a absor¢cdo de dgua em argamassas

produzidas com esse cimento.

1.3. OBJETIVO

1.3.1. Objetivo geral

Essa pesquisa tem como objetivo geral fazer um estudo comparativo entre os cimentos
LC? e o cimento Portland sem adi¢des minerais, avaliando os produtos de hidratagdo e as

propriedades mecanicas.

1.3.2. Objetivos Especificos

Este trabalho possui os seguintes objetivos especificos:

e Observar as diferengas na consisténcia, no desempenho mecanico e na absor¢ao de dgua
entre o cimento Portland e cimentos LC? com 45% de substitui¢dao do clinquer por filer
calcéario e argila calcinada ou metacaulim;

e Observar se a substituicao da argila calcinada pelo metacaulim em um cimento LC? gera
mudangas no desempenho do cimento;

e Identificar as diferengas entre os produtos de hidratagdo de pastas de cimento das
amostras sem adicao, da amostra de cimento LC? contendo metacaulim, e da amostra de

cimento LC? contendo argila calcinada.

1.4. ESTRUTURA DO TRABALHO



Este trabalho foi organizado em seis capitulos. O primeiro capitulo apresenta uma
introdug@o que explica a importancia do tema, a motivagdo para a pesquisa € os objetivos geral
e especificos do trabalho.

O segundo capitulo apresenta uma revisao bibliografica de varios artigos com assuntos
pertinentes a esta pesquisa, contendo as definigdes de cada um dos materiais envolvidos, os
efeitos gerados por estes materiais quando adicionados ao cimento isoladamente, as varidveis
que influenciam as ac¢des destes materiais e por fim a defini¢ao do cimento LC?, seguida pelos
resultados ja obtidos de outras pesquisas envolvendo este cimento.

O terceiro capitulo contempla a metodologia que foi utilizada no trabalho. Nesta etapa
definiram-se os experimentos a serem realizados na caracterizagdo dos materiais, as analises a
serem realizadas em argamassas ¢ em pastas de cimento, as formas como os corpos de prova
foram preparados e a quantidade de materiais requerida para seu preparo.

O quarto capitulo contém os resultados e a andlise. Neste capitulo, ¢ feita a comparacao
entre os cimentos estudados e a comparagdo com os resultados de pesquisas ja realizadas, as
quais sao apresentadas na revisao bibliografica.

O quinto e o sexto capitulo contém a conclusao deste trabalho e sugestdes para trabalhos
futuros.

A bibliografia utilizada ¢ apresentada apds o sexto capitulo.



2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. CIMENTO PORTLAND

O cimento ¢ definido como um material que possui propriedades aglomerantes, as quais
permitem agregar elementos que estdo inicialmente isolados em seu interior, constituindo assim
uma Ginica massa sélida e compacta com elevada resisténcia mecanica. E utilizado na industria
para diversos fins, mas seu uso mais expressivo € na construcao civil (NEVILLE, 2011). O
cimento Portland ¢ o componente aglomerante usado no concreto, que ¢ o segundo material
mais largamente produzido e consumido no planeta. S6 em 2012, foram produzidos 3,8 bilhdes
de toneladas de cimento Portland no mundo (SNIC, 2013).

O cimento Portland utilizado na engenharia ¢ um material ceramico comercializado em
forma de um poé fino que, ao entrar em contato com a agua, sofre reacdes quimicas que levam
a formagao de cristais de produtos hidratados que provocam seu endurecimento e consequente
ganho de resisténcia mecanica. E denominado aglomerante hidraulico devido a necessidade de
consumo de dgua nas reagdes de endurecimento, e ao fato de o produto endurecido ser resistente
a acdo da agua. As matérias primas necessarias para a fabricagdo do cimento sdo o carbonato
de célcio, a silica, o aluminio e o ferro, os quais sdo extraidos de rocha calcaria e argila. Utiliza-
se também o gesso (sulfato de calcio) para ajuste do tempo de pega.

O uso de aglomerantes ¢ feito em larga escala na construgao civil ha milhares de anos.
No Antigo Egito utilizava-se como aglomerante o gesso calcinado. Os gregos € 0os romanos
utilizavam calcario calcinado como aglomerante, e passaram depois a adicionar cal, areia e
pedras, formando o primeiro concreto da histéria (NEVILLE, 2011).

O cimento Portland tem como principal composto o clinquer, que ¢ um material obtido
a partir da queima de matérias primas a altas temperaturas (aproximadamente 1450°C). As
matérias-primas do clinquer, que sdo o calcério, a argila, e o minério de ferro, sdo bastante
abundantes no planeta.

Para a fabricacdo do cimento, primeiramente a rocha calcaria ¢ britada, moida e
misturada a argila. Essa mistura ¢ em seguida adicionada ao forno, onde a alta temperatura a
leva a fundir e se solidificar no formato de pequenas pelotas, as quais constituem o clinquer, e
que sdo depois resfriadas e levadas a um moinho, onde sdo reduzidas a um p6 fino. Na fase de
moagem, adiciona-se gesso para se retardar o tempo de pega do cimento. O produto final, que
¢ o clinquer com gesso, ¢ um material altamente reativo que ¢ utilizado como principal

composto do cimento Portland, e cuja proporc¢ao de adigdo no cimento varia conforme o tipo



de cimento que se deseja fabricar. Os cimentos CP I e CP V, por exemplo, possuem 0s mais
altos teores de clinquer com gesso (95 a 100%), enquanto os cimentos CP II, CP Il e CP IV
contém teores menores, 0s quais podem variar bastante conforme o tipo de adicao utilizado. O
CPIII ¢ atualmente o cimento em que se consegue atingir menor teor de clinquer, o qual pode

chegar a 25%. A tabela 2.1 mostra os principais tipos de cimento padronizados pela Associagao

Brasileira de Cimento Portland (ABCP, 2016).

Tabela 2. 1 - Composic¢des dos principais tipos de Cimento Portland (ABCP, 2016)

Tipo de  Cimento | Sigla Composic¢ao (% em massa) Norma
Portland Clinquer | Escoria  de | Material Material Brasileira
+ gesso | alto-forno Pozolénico | carbonatico
Comum CPI1 100 - NBR 5732
CPI-S 99-95 1-5
Composto CP II-E 94-56 6-34 - 0-10 NBR 11578
CPII-Z 94-76 - 6-14 0-10
CP II-F 94-90 - - 6-10
Alto-forno CPIII 65-25 35-70 - 0-5 NBR 5735
Pozolanico CP1V 85-45 - 15-50 0-5 NBR 5736
Alta Resisténcia Inicial | CP V -ARI 100-95 - - 0-5 NBR 5733

A fabricagdo do clinquer € um processo que resulta em altissima emissao global de CO»
na atmosfera, levando-se em conta que sua produc¢do ocorre em alta escala pelo mundo inteiro
para atendimento de sua grande demanda, a qual tem crescido muito em paises emergentes e
em desenvolvimento. A emissao de CO; € resultado tanto das reagdes ocorridas no processo de
transformagao do calcario em clinquer quanto do uso de combustiveis e eletricidade no
processo.

De acordo com Akan et al (2017), a calcinagdo do calcério ¢ responsavel pela maior
parte das emissdes de CO: provenientes da fabricacdo do cimento, emitindo 0,5 toneladas de
gas carbOnico para cada tonelada de cal virgem produzida. A decomposi¢ao do calcario ¢ a
principal reagdo decorrida da calcinagdo do calcario, e ¢ um processo fundamental na producao

do cimento Portland. Esta rea¢do ¢ mostrada pela equagao 2.1.

CaCO3 — CaO + CO (Equacao 2.1)

Sendo:
CaCOs — Carbonato de calcio;



CaO — Cal virgem ou 6xido de célcio;

CO; — Di6xido de carbono.

Sabendo-se que a producao de cimento e concreto ¢ responsavel por 5% a 8% de toda a
emissdo humana de CO; no mundo, sendo que aproximadamente 40% desta emissdo decorre
do uso de combustiveis e eletricidade e 60% ¢ originado na reagdo de decomposi¢ao do clinquer
(SCRIVENER, 2014), torna-se crescente entre a comunidade académica a busca por
alternativas de cimento menos agressivas ao meio ambiente.

Uma forma de se reduzir a poluicdo e o consumo de combustiveis causados pela
fabricacdo do clinquer € o uso de um cimento com teor reduzido de clinquer, substituindo-se
uma parcela deste material por adi¢des minerais. Estdo disponiveis no mercado varios cimentos
compostos por clinquer e adi¢des, conforme apresentado na tabela 1. Observa-se que o material
que pode substituir o clinquer em maior escala € a escéria de alto forno. Este material, contudo,
ndo poderia ser mais largamente implementado na fabricagdo do cimento devido a sua baixa
taxa de producao em relagdo a taxa de fabricagcdo do cimento.

De acordo com Scrivener (2014), sdo poucas as adigdes minerais disponiveis em larga
escala que poderiam permitir que industrias no mundo todo aderissem a produgdo de cimentos
mais sustentaveis. A autora destaca a argila e o calcario como exemplos de materiais com boa
disponibilidade pelo planeta. Ela ressalta ainda que a argila calcinada, quando utilizada como
unica adi¢cao mineral no cimento, pode trazer vantagens quando substitui até 30% do clinquer
no cimento. Neville (2011) afirmou que o filer, em pequenas quantidades, traz efeitos benéficos
ao cimento, mas quando a substitui¢do chega a teores entre 10% e 12%, notam-se perdas na
resisténcia a compressao do cimento.

Uma proposta recente para a composi¢cao do cimento ¢ o uso de uma mistura de filer
calcario e argila calcinada como material suplementar. Antoni et al (2012) investigaram
argamassas e pastas de cimento feitas com essa mistura e comprovaram que estes dois materiais
suplementares apresentam um efeito sinérgico quando combinados e misturados ao clinquer,
resultando em ganhos nas suas propriedades. Espera-se que, devido a este efeito sinérgico entre
esses dois materiais, seja possivel aumentar a taxa de substituicdo de clinquer sem que haja
perdas nas principais propriedades do cimento, como resisténcia mecanica e densidade de
solidos (ANTONI et al, 2012). Por se tratarem de materiais bastante abundantes no mundo
inteiro, seria possivel uma larga implementacdo desta mistura na fabricagdo do cimento em

escala global.



2.2. ARGILA CALCINADA

A argila calcinada ¢ considerada um material pozolanico porque, quando presente em
um cimento em fase de hidratacao, provoca a chamada reagdo pozolanica, que consome um
produto da reacdo do clinquer, o hidroxido de célcio (CH), para formar compostos hidratados,
como o silicato de calcio hidratado (C-S-H), que sdo responsaveis pelo endurecimento e ganho
de resisténcia do cimento. O produto final da reagcdo pozolanica ¢ semelhante ao produto de
hidratacao direta do clinquer, o qual permite o ganho de uma resisténcia mecanica comparavel
a do clinquer (MEDINA, 2011).

As pozolanas sdo adi¢des naturais ou artificiais que contém elevado teor de silica
reativa. Este material, isoladamente, ¢ inerte, mas quando em forma de p6 fino e em presenga
de umidade, reage com o hidréxido de calcio, formando compostos hidratados com
propriedades cimenticias. E importante que a silica presente nas pozolanas esteja em estado
vitreo, ou seja, amorfo, pois isto a torna instdvel e consequentemente altamente reativa,
enquanto as silicas em forma cristalina sdo mais estaveis e por isso, menos reativas (NEVILLE,
2011). A porgao vitrea da amostra pode ser determinada por analises de microestrutura como a
difracdo de raios-X.

De acordo com Medina (2011), a interagdo das pozolanas com o clinquer, além de
favorecer a resisténcia do produto final, confere propriedades especiais ao cimento. Por se tratar
de um material mais fino que o cimento, a pozolana promove uma otimizagao da distribuicdo
granulométrica da mistura, aumentando a densidade de s6lidos na massa (efeito filer). O
resultado ¢ uma maior retencdo de dgua, que facilita a hidratagdo do cimento. Isto resulta
também em maior coesdo e reducdo da exsudacdo e da segregacdo do cimento, facilitando o
acabamento final.

O processo de calcinagdo da argila tem como objetivo desfazer a estrutura cristalina dos
argilominerais presentes na argila, levando-os a atingir um estado vitreo e se tornarem reativos,
o que lhes atribui uma maior pozolanicidade. O tipo de argilomineral predominante e a
temperatura de calcinagdo sdo fatores altamente influentes na reatividade do produto final. De
acordo com Fernandez et al (2010), a caulinita ¢ conhecida por ser o argilomineral mais
adequado para a fabricacdo de pozolanas, e ha varias pesquisas que confirmam isso. O autor
investigou em sua pesquisa a reatividade de trés argilominerais diferentes ap6s a calcinagao,
avaliando o consumo de CH em pastas de cimento com estas argilas ap6s a hidratacdo. Também
foram realizados ensaios & compressao em argamassas com estas argilas, e testes de absor¢ao

por capilaridade em argamassas, para comparar suas densidades de solidos.



O teor de CH das amostras foi obtido por meio das técnicas de termogravimetria
(TG/DTA) e andlise de imagens fornecidas por elétrons retroespalhados (BSE-IA). O teor de
substitui¢cdo em massa do clinquer por argilas calcinadas foi de 30%. Na figura 2.1, as amostras
sao identificadas por uma letra, que indica o argilomineral predominante (k, m e i indicam
caulinita, montmorilonita e ilita, respectivamente) e um nimero, que indica a temperatura de
calcinagdo a que foram submetidas. As amostras “filler” e “opc” referem-se as amostras de
cimento com filer e de cimento Portland sem adi¢des, respectivamente. Estas duas amostras sdao
para fins de comparagao. De acordo com o autor, a amostra com filer ¢ a mais adequada para
comparagdo com as amostras com argila, pois caso uma argila nao seja reativa, se comportara

como um filer, pois ¢ um material inerte e mais fino que o cimento.
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Figura 2. 1 - Teor de hidréxido de calcio em relagdo ao tempo apos hidratacao da pasta.
(FERNANDEZ et al, 2010)

Observando-se a figura 2.1, pode-se concluir que a caulinita calcinada foi a mais reativa
de todas. A ilita calcinada teve resultados muito parecidos com o filer, o que indica que este
material apresenta reatividade praticamente nula. A montmorilonita calcinada a 600°C
apresentou reatividade consideravel principalmente apos os 28 dias, porém menor que a da
caulinita, enquanto a montmorilonita calcinada a 800°C apresentou reatividade muito baixa, o

que indica que esse material € bastante sensivel a temperatura de calcinagdo em relacao as outras



argilas. O resultado desta analise mostra o quanto a caulinita apresenta um potencial de
reatividade superior em relac@o a outras argilas bastante comuns na superficie terrestre.

Como a reatividade das pozolanas esta fortemente relacionada ao ganho de resisténcia
a compressao do cimento, o autor realizou ensaios de resisténcia a compressao em argamassas
feitas com a adi¢do das argilas calcinadas. Na figura 2.2 sdo apresentados os resultados dos

ensaios de resisténcia a compressao realizados na mesma pesquisa.
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Figura 2. 2 - Resisténcia a compressao aos 28 dias de argamassas com argila calcinada
(FERNANDE-Z et al, 2010)

Pode-se observar, na figura 2.2, que a amostra com argila caulinitica apresentou
desempenho levemente superior ao da referéncia de cimento Portland e bastante superior ao da
amostra com filer a partir dos 7 dias, o que foi atribuido a alta atividade pozolanica da amostra
com caulinita calcinada. Os resultados das amostras com ilita e montmorilonita foram coerentes
com o que se observou na analise do consumo de CH. Estes materiais, por terem pozolanicidade
fraca ou nula, ndo proporcionaram ganhos na resisténcia a compressao das argamassas. O ganho
tardio de reatividade observado na amostra M600 (figura 2.1) pareceu nao ter gerado efeito
consideravel na resisténcia mecanica da argamassa. Os resultados desta anélise confirmam que

a caulinita ¢ um material com grande potencial de ativacao e uso para fabricagao de pozolanas.
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Figura 2. 3 - Sorptividade e porosidade capilar das argamassas com adigdo de argilas
calcinadas (FERNANDEZ et al, 2010)

Fernandez et al (2010) também realizou ensaios para determinagao das propriedades de
sorptividade (potencial de absor¢ao de liquidos por capilaridade), a fim de explorar parametros
que influenciassem a durabilidade das argamassas com adi¢do de argilas calcinadas. Os
resultados desta andlise sdo mostrados na figura 2.3.

Na figura 2.3, pode-se ver que a argila caulinitica trouxe beneficios a argamassa,
tornando-a mais compacta ¢ menos porosa, com valores de sorptividade e porosidade capilar
inferiores aos do cimento Portland. As outras argilas apresentaram desempenho fraco nesse
quesito, com valores dos dois pardmetros superiores aos valores da amostra com filer.

Pode-se concluir, com a pesquisa de Fernandez et al (2010), que a argila caulinitica
calcinada, quando adicionada ao cimento, ¢ capaz de proporcionar mudangas que, além de
aumentar sua resisténcia mecanica, podem trazer beneficios para sua durabilidade. Estes efeitos,
contudo, dependem do teor de argila calcinada presente no cimento, da qualidade da argila
utilizada, e do tipo de tratamento térmico que a argila foi submetida. Estes fatores serdo

abordados nos proximos itens.

2.3. METACAULIM

Como provado no item anterior, as argilas que produzem melhor resultado para uso no
cimento sdo as argilas cauliniticas. As argilas cauliniticas estao disponiveis em abundancia pelo
mundo. Estas argilas, quando submetidas a tratamento térmico entre 600 e 800°C, sofrem uma

reagdo de desidroxilacdo da sua estrutura cristalina, a qual da origem a metacaulinita, uma
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substancia com alta atividade pozolanica (ANTONI et al, 2012). O metacaulim ¢ um
geopolimero pozolanico constituido basicamente de silica e alumina na fase amorfa. Este
material ¢ obtido a partir da calcinacao de argilas mais nobres, que sdo as argilas com alto teor
de caulinita, o que o leva a possuir elevado teor de metacaulinita.

Khater (2011) realizou testes de compressao em cimentos com diferentes teores de
metacaulim, com substituicdo em massa de clinquer variando de 0 a 30%, e pode-se observar
que, até¢ 25% de substituicdo de clinquer por metacaulim, ha aumento na resisténcia a
compressao, mas ao se ultrapassar esse teor, a resisténcia sofre declinio. Os dados sdo

apresentados na figura 2.4.
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Figura 2. 4 - Resisténcia a compressao de varias pastas de cimento mistas (OPC-Mk) a
diferentes idades ap6s hidratacdo (agua/cimento 0,60) (Khater, 2011).

E importante ressaltar que a proporgdo de material pozolanico que gera melhores ganhos
de resisténcia depende da qualidade do caulim utilizado, da temperatura e do tempo que foram
utilizados na calcinagdo, e também da finura do composto. Oliveira et al (2005) realizaram
ensaios de resisténcia a compressao em argamassas com caulins calcinados a diferentes
temperaturas e com diferentes finuras, e pode-se observar que, utilizando-se um caulim que
passa na peneira #200, tratado a temperaturas entre 800 e 900°C, a melhor proporcao de

substitui¢do foi de 40%. Contudo, se for utilizado um caulim mais fino, que passa na peneira
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#325, calcinado a temperaturas iguais, o melhor teor de substituicdo passa a ser de 30%. Os

resultados desta pesquisa sdo mostrados nos graficos da figura 2.5.
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Figura 2. 5 - Resisténcia a compressao simples das argamassas de referéncia e com caulim
calcinado (OLIVEIRA et al, 2005).

Khater (2011) realizou testes de absor¢ao de 4gua em amostras com teores variados de
metacaulim. A tendéncia observada foi semelhante ao ensaio de compressdo, com maiores

valores de densidade de solidos registrados na amostra com 25% de metacaulim. Khater atribuiu
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esta elevagdo da densidade a maior presenga de materiais cimenticios € ao aumento da
compactagao proveniente da estrutura pouco porosa (<0,3um) da metacaulinita. Ja o decréscimo
na densidade de so6lidos para teores mais elevados da adigao mineral foi atribuido a cessao das
reacdes pozolanicas, com consequente acimulo de materiais inertes, resultando em maior

presenga de poros nas amostras. Os resultados estdo expressos na figura 2.6.
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Figura 2. 6 - Densidade de sélidos de varias pastas de cimento mistas (OPC-Mk) a diferentes
idades apds hidratacdo. (KHATER, 2011).

Pode-se ver no grafico que a presenca de metacaulim no cimento de fato resultou em
aumento em sua densidade de soélidos, principalmente para teores entre 15 e 25% de
substitui¢do. Este efeito torna-se mais evidente para amostras de idade avangada. De acordo
com o autor, as reagdes de formagao de C-S-H continuavam ocorrendo aos 360 dias de cura.
Estas reagdes contribuem para a diminui¢do da quantidade de poros, e consequentemente

diminuicdo da absorc¢do de agua.
2.4. FILER

O filer ¢ definido como qualquer material ndo cimenticio organico ou inorganico, sendo
um exemplo o material calcario (NEVILLE, 2011). Quando adicionado ao cimento em

pequenas proporgoes, o filer reage fisicamente com o cimento, causando algumas mudancas de
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propriedade e melhorias. Devido ao tamanho reduzido de suas particulas, o filer, quando
adicionado ao clinquer, melhora a distribuicdo de particulas do cimento, aumentando o
empacotamento de solidos, e cria pontos de nucleagdo para precipitacao de CH, resultando em
um aumento na velocidade de hidratacio e melhoria na trabalhabilidade do cimento
(MOREIRA, 2016). Este efeito ¢ denominado efeito filer.

De acordo com Marzouki et al (2016), o filer calcéario se comporta como um clinquer
mais finamente moido em relacdo a compacidade, trabalhabilidade e consisténcia das
argamassas ¢ pastas de cimento. Além disso, o filer calcario acelera a reacao de hidratagao e o
ganho de resisténcia inicial do cimento através da criacdo de pontos de nucleac¢do, diminui o
calor liberado na hidratagdo, e provoca o aparecimento de monocarboaluminato e
hemicarboaluminato (MARZOUKI, 2016).

Apesar de ndo possuir propriedades pozolanicas, o filer calcario gera mudancas na
composicdo quimica do cimento. O filer, ao reagir com o cimento para formar
monocarboaluminatos, consome as fases alumina deste cimento, resultando em maior
concentracdo de sulfatos, favorecendo a formacdo de etringita. A etringita, na presenca dos
carbonatos, ¢ mais estdvel e propicia maior volume de so6lidos na pasta de cimento apds
endurecimento. O surgimento de etringita na hidratacao do cimento influencia a quantidade de
poros do produto endurecido, o que influencia em sua resisténcia mecanica. Este efeito,
contudo, s6 consegue causar beneficios quando a adi¢ao do filer ocorre em pequenas proporgdes
(MOREIRA, 2016).

Os fileres tém uma propor¢dao bem limitada de aplicabilidade no cimento para que a
substituicdo seja considerada vantajosa. Sendo o filer um material geralmente inerte, grandes
proporcdes deste material provocam a dilui¢do dos compostos reativos do cimento, resultando
na diminui¢do da resisténcia mecanica a compressao ¢ a tracdo do cimento, além do aumento
na porosidade. Estudos como o de Marzouki et al (2016) indicam que, para proporcdes de filer
calcario acima de 25%, observa-se um decréscimo acentuado no desempenho de resisténcia do
cimento. Os resultados dos testes podem ser visualizados na figura 2.7 a seguir (MARZOUKI,
2016).
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Figura 2. 7 - Mudangas na resisténcia a compressao do concreto em fungao do conteudo de
filer calcario na mistura (MARZOUKI, 2016).

Na figura 2.7, os resultados de uma mesma amostra em diferentes idades sdo
identificados como pontos em alinhamento vertical, sendo que Caor significa uma amostra de
concreto cujo cimento teve 20% de substituicdo em massa por calcério. Pode-se ver que, nas
primeiras idades, os resultados das resisténcias sao comparaveis ao da referéncia, até mesmo
para amostras com alta substitui¢ao de clinquer. Isto ocorre devido ao efeito de aceleracao do
filer calcério, que provoca rapido ganho de resisténcia inicial. Ja em idades mais avangadas, as
resisténcias permanecem comparaveis apenas nas amostras com até 25% de substitui¢do de
clinquer. Torna-se significativo o decréscimo da resisténcia para teores mais elevados de

substituicao, e isto se deve a predominancia do efeito de diluicao do clinquer.

2.5. O CIMENTO LC?: “LIMESTONE CALCINED CLAY CEMENT”

Em um cendrio onde se tornam cada vez maiores as preocupacdes com geracdo de
polui¢cdo, gasto de energia e emissao de gases do efeito estufa, torna-se cada vez mais
importante o estudo de alternativas de processos industriais mais econdmicas € menos danosas
ao ambiente. A populacdo mundial estd em constante crescimento, € com este crescimento

cresce também a demanda por diversos bens industrializados. O fato de o cimento Portland ser
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um dos produtos industrializados mais consumidos pela humanidade faz com que qualquer
alteracdo nos produtos negativos de sua fabricagdo gere mudangas notaveis nos atuais padrdes
de emissao global destes produtos.

O cimento com adi¢do de argila calcinada e filer calcario (LC?) surgiu como uma
proposta para reduzir o gasto de energia e a emissdo de gads carbonico demandados pela
fabricacdo do clinquer. A proposta ¢ tornar possivel uma elevada substituicao de clinquer no
cimento, da ordem de 50%, com o uso destes materiais em conjunto, de forma que os efeitos
benéficos de ambos os materiais compensem a perca das propriedades acarretada pela
diminui¢do do teor do principal agente aglomerante do cimento. Este cimento vem sendo
chamado de LC?, cujo significado vem do inglés limestone calcined clay cement.

Antoni et al (2012) relata que a combinagdo entre o metacaulim e o filer calcério, além
de proporcionar beneficios ao cimento isoladamente, resulta em interacdo sinérgica entre os
dois, gerando melhorias nas propriedades mecanicas da mistura. Segundo os autores, os
beneficios da interagdo originam-se da formacdo de monocarboaluminatos e
hemicarboaluminatos no cimento, os quais elevam o teor de sélidos na mistura e influenciam
positivamente em sua resisténcia e porosidade. Scrivener (2014) mostra em seu trabalho estudos
da porosidade de uma amostra contendo cimento LC* comparada & de uma amostra contendo
cimento Portland. A porosidade reduzida da amostra com cimento LC? esté ligada ao seu maior

teor de solidos em relacao a amostra com cimento Portland.
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Figura 2. 8 - Resultados do experimento de porosimetria por intrusdo de mercurio para o
cimento LC3 e a referéncia de cimento Portland (OPC) (SCRIVENER, 2014).
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As misturas de argilas calcinadas com filer calcario no cimento ja foram estudadas por
varios autores, como Antoni et al (2012), Damidot et al (2011) e Scrivener (2014). Essas
misturas revelaram-se capazes de substituir o clinquer em altos teores em relagao as adi¢des
minerais comumente utilizadas nos cimentos comerciais. Foram alcancados bons resultados
para substitui¢cdes proximas a 50%, sem haver perdas significativas nas propriedades do
cimento. Isso acontece porque, além da ocorréncia de reacdes pozolanicas devido a presenca
de argila calcinada, ocorre também a reacdo entre os aluminatos da argila e o carbonato de
calcio do filer, produzindo carboaluminatos de calcio hidratado que aumentam o teor de solidos
e melhoram a resisténcia mecanica e o sistema de poros do sistema (MOREIRA, 2016). A
Equagdo 2.2 a seguir mostra como acontece a reacdo de formacdo dos carboaluminatos,

(SCRIVENER, 2014)

A(argila calcinada) + C¢ + 3CH - C3A.C¢c. Hyy (Equacdo 2.2)

Sendo:

A - Aluminio (Al>O3)

C. — Carbonato de calcio (presente no filer). (CaCO3)

CH - Hidroxido de calcio (Ca(OH),)

C3A.Cc.Hi1 — carboaluminato de calcio hidratado (Al,03.3Ca0.CaCOs3.11H20)

Nas reagdes pozolanicas, conforme explicado no item 2.2, ocorre o consumo de um
produto da hidratagao do clinquer, o hidréxido de calcio (CH, também chamado de portlandita),
para a formacgdo de C-S-H adicional, propiciando um ganho adicional de resisténcia mecanica
do cimento. Com a presenca do filer calcario, o aluminato presente na argila reage com o
carbonato de célcio do filer e com o CH, conforme mostrado na equacdo acima, formando
carboaluminatos de calcio hidratado, os quais preenchem vazios microscOpicos na pasta de
cimento.

Antoni et al (2012) realizou diversas analises na estrutura microscopica de pastas de
cimento contendo o cimento Portland e o cimento LC?. Estas andlises, que incluiam
difratograma de raios-X e termogravimetria, tornaram possivel a visualizacdo de teores de
substancias relacionadas a atividade da argila e do filer. A figura 2.9 mostra uma analise de
difracdo de raios-X em amostras de pasta de cimento contendo diferentes teores de clinquer e

adi¢des minerais.
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Figura 2. 9 - Difratograma contendo cimento Portland (OPC), Cimento com adicdo de
metacaulim (MK30), Cimento com adi¢ao de calcario (LS15) e cimento LC?* (MK-B45) a 1,
7,28 e 90 dias (ANTONI et al, 2012).

O difratograma da figura 2.9 mostra os resultados de quatro amostras submetidas ao
teste de difracdo de raios-X. Pode-se observar que a amostra com metacaulim e filer calcario
apresenta quantidades muito inferiores de CH em relacdo a referéncia de cimento Portland. Isso
se deve as reagdes pozolanicas ocorridas devido a presenca do metacaulim no cimento. Nota-

se também a maior presenca de mono e hemicarboaluminatos, que sdo produtos de reacgdes
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envolvendo substancias presentes no filer e também no metacaulim, enquanto a quantidade de
sulfoaluminatos descresce. A etringita também aparece em quantidade superior nesta amostra,
o que também ¢ consequéncia da acdo do filer ¢ do metacaulim, que a tornou mais estavel.
Todas estas mudangas sao indicadoras do aparecimento de produtos que trazem melhorias na
resisténcia e na durabilidade do cimento.

De acordo com Scrivener (2014), ha vérias vantagens no uso do cimento LC3. O
potencial das misturas de argila calcinada e calcario de oferecer boa performance com 50% de
substituicdo do clinquer ja havia sido demonstrada em uma pesquisa colaborativa entre os
laboratérios LPC (Laboratory of Physical Chemistry), na sui¢a, ¢ CIDEM (Centro de
Investigacion y Desarrollo de Estructuras y Materiales) em cuba. As matérias primas para a
confeccdo deste cimento sdo de facil obtencao, os custos de producdo sao menores ou iguais
aos da producdo do cimento Portland, € o uso do LC? nao requer nenhuma grande mudanga na
tecnologia do concreto (SCRIVENER, 2014).

Em se tratando de emissdo de gases do efeito estufa e gasto de energia, as adigdes
minerais presentes no cimento LC> s3o mais vantajosas que o clinquer pelo fato de a argila
calcinada requerer tratamento térmico a menor temperatura e tempo de forno que o clinquer, e

o filer calcario ndo requerer nenhum tratamento térmico.

2.5.1. Principais fatores que influenciam as propriedades mecanicas do cimento LC?

2.5.1.1.Proporgdo entre argila calcinada e filer calcario

Em seu trabalho, Damidot et al (2011) investigaram o aumento na concentracdo de
solidos em misturas de cimento contendo materiais pozolanicos e filer calcario. Os autores
realizaram testes de compressdo em misturas contendo 30% de substituicdo em massa do
clinquer. Foram testadas misturas com diferentes propor¢des entre metacaulim ou esmectita
calcinada e filer, a fim de encontrar a melhor proporcao entre estes dois materiais. A figura 2.10

apresenta um grafico que contém os resultados deste estudo.
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Figura 2. 10 - Resisténcia a compressao, aos 28 dias, de misturas contendo 70% de cimento e
30% de argila calcinada e filer calcario, como func¢do da relagdo argila / argila + filer
(DAMIDOT et al., 2011)

Pode-se ver, pelo grafico da figura 2.10, que a melhor propor¢ao entre o metacaulim ou
a esmectita calcinada e o filer calcario estd em torno de 66%, o que indica uma proporg¢ao ideal
de 2:1 entre o material pozolanico e o filer. Esta foi a propor¢ao utilizada por grande parte dos
autores que estudaram o cimento LC>.

Rocchi e Oliveira (2017) também investigaram as resisténcias a compressao de
argamassas com cimentos LC? de diferentes propor¢des entre argila caulinitica calcinada e filer
calcario na Universidade de Brasilia. A figura 2.11 apresenta os resultados deste estudo.

A composi¢ao do cimento LC? utilizada foi de 55% de clinquer com gesso e 45% de
adicoes minerais. As autoras concluiram que a propor¢ao ideal foi a de 2:1 (argila para filer),
pois esta apresentou o melhor desempenho de resisténcia a compressao. A proporcao de 3:1
também se mostrou bastante satisfatoria. Elas afirmaram ainda, que, caso tivessem sido
utilizadas adi¢des de maior qualidade, seriam alcancados resultados ainda mais positivos, com

valores mais altos da resisténcia & compressao.
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Figura 2. 11 - Resisténcias a compressao relativas a referéncia para 1, 3, 7 e 28 dias (ROCCHI
e OLIVEIRA, 2017). Na legenda, 1€-se: 01:02: uma parte de argila para duas de filer calcario.

2.5.1.2. Teor de substituicdo do clinquer

Antoni et al (2012) realizaram ensaios de resisténcia a compressao em argamassas com
diferentes teores de substituicdo do clinquer por metacaulim e filer calcario, mantendo a

proporcao de 2:1 entre o primeiro e o segundo. Os dados referentes a cada composicao em

estudo sao mostrados na tabela 2.2 a seguir.
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Tabela 2. 2 - Formulagdes das misturas com argila e calcario "B" e das referéncias com
quartzo "Ref" (ANTONI et al, 2012).

Cimento [%)] Calcario [%)] Metacaulim [%)] Quartzo [%]
PC 100 0 0 0
Ref15 85 0 0 15
Ref30 70 0 0 30
Ref45 55 0 0 45
Ref60 40 0 0 60
LS15 85 15 0 0
MK30 70 0 30 0
B15 85 5 10 0
B30 70 10 20 0
B45 55 15 30 0
B60 40 20 40 0

Os autores optaram por testar, além das amostras com misturas de metacaulim e filer
calcario, referéncias com substituicdo de cada um destes materiais isoladamente, para fins de

comparacdo. As figuras 2.12 e 2.13 apresentam os resultados dos ensaios a compressao das

amostras.
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Figura 2. 12 - Resisténcia a compressao de argamassas a 1,7,28 e 90 dias (ANTONI et al,
2012).
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Para a referéncia, foi utilizado um cimento Portland com alto teor de clinquer, possuindo
apenas tracos de calcario. Pode-se observar que a mistura B15 apresenta resisténcia mais
elevada que a referéncia com 100% cimento Portland para todas as idades. J& as demais misturas
apresentam menor resisténcia nas primeiras idades, mas as argamassas com 30% e 45% de
substituicdo atingem resisténcias maiores em relagdo a referéncia apds aproximadamente uma
semana. Ja a argamassa B60, apesar de apresentar resisténcias inferiores as demais em todas as
idades, consegue atingir 93% da resisténcia da referéncia aos 28 dias. Os dados neste grafico
confirmam que € possivel substituir o teor de clinquer a taxas proximas de 60% sem haver
grande declinio da resisténcia a compressao.

A figura 2.13 apresenta mais claramente as diferengas entre as argamassas de cimentos

de diferentes composigdes nas idades de 1, 7, 28 e 90 dias.
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Figura 2. 13 - Resisténcia a compressdo das misturas em relacdo a resisténcia da referéncia de
cimento Portland puro (ANTONI et al, 2012).

Neste grafico, pode-se observar que as adicdes minerais do cimento LC? provocam um
pico no ganho de resisténcia entre 7 e 28 dias, uma leve diminuigdo na resisténcia final apos 90

dias, e um forte declinio no ganho inicial de resisténcia aos primeiros dias.

2.5.1.3. Teor de caulinita presente na argila
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A metacaulinita, que ¢ a substancia ativa das argilas calcinadas responsavel pelas
reacOes pozolanicas, ¢ obtida por ativagdo térmica da caulinita, a qual esta presente nas argilas
cauliniticas. Isso significa que, quanto mais rica em caulinita a argila for, mais ela tera produtos
reativos apds a ativacdo. Essas argilas mais ricas em caulinita sdo mais dificeis de se encontrar
e sao demandadas por outras industrias além da construgdo civil, como a industria de papel e
de ceramica, o que a torna mais procurada e consequentemente mais cara.

Scrivener (2014) relata em seu trabalho que o teor de caulinita necessario em misturas
para o cimento LC? ¢ bem menor do que o demandado pelas outras industrias, o que significa
que a produgdo industrial deste cimento ndo enfrentaria concorréncia pela utilizagdo de argilas
mais “pobres”.

No trabalho de Scrivener constam andlises de resisténcias de varias misturas de cimento
LC? contendo os mesmos tragos, porém com utilizacdo de argilas com diferentes teores de

caulinita. A figura 2.14 apresenta os resultados desta analise.
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Figura 2. 14 - Desenvolvimento da resisténcia a compressao para varias misturas contendo
50% de clinquer, 5% de gipsita, 15% de filer calcario ¢ 30% de argila calcinada. As argilas
foram coletadas na India, Brasil, Tailandia e Cuba (SCRIVENER, 2014).

Com estes experimentos, observa-se que o teor de caulinita ¢ um fator altamente
influente na resisténcia a compressao a se alcangar pela mistura. Pode-se observar, contudo,
que argilas com teores de caulinita a partir de 35% j& apresentam resultados semelhantes ao da
referéncia (CP) a partir de 7 dias apds a hidratacdo. Aos primeiros dias, o valor da resisténcia ¢
bastante inferior ao da referéncia devido ao fato de as reagdes de formagdo de compostos
hidratados serem mais lentas para cimentos com adi¢des pozolanicas do que para cimentos com

maior predominancia de clinquer.

2.5.1.4. Finura dos elementos

Vizcaino et al (2015) estudaram o efeito da distribui¢dao de didmetros das particulas do

cimento em caracteristicas como liberagao de calor, resisténcia mecanica, estrutura dos poros e
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formag¢ao das diferentes fases na estrutura microscopica. Foi utilizado um cimento contendo
55% de cimento Portland, 30% de argila calcinada e 15% de filer calcario, e a distribuicao dos
diametros de cada amostra foi controlada regulando-se o tempo de moagem delas. Cada
material foi moido separadamente em moinhos de aco contendo esferas de ago, ¢ foram
utilizados dois tempos de moagem: 30 e 60 minutos, o que resultou na obten¢do de um material
fino e um material grosso. Os autores fizeram corpos de prova de argamassas com diferentes
combinacoes de finura de cada um dos constituintes do cimento, a fim de analisar o efeito da

finura em cada material isoladamente. Os testes foram realizados nas idades de 3, 7 ¢ 28 dias.

= 60; 55.7
=
= CFF 48-1
r -
8 — « FFF
w - -
2 40 393
£ 34-6
o
Q
@ 30 265
@
e 205
S 20
0
w
Q
€ 10 ;
3 7 28

Periodo em cura (dias)

Figura 2. 15 - Resisténcia mecanica de argamassas para determinar influéncia do tamanho das
particulas de clinquer a 3, 7 e 28 dias. CFF: clinquer grosso; FFF: clinquer fino. (VIZCAINO,
2015).

A conclusdo a que chegaram foi que a maior finura do clinquer e da argila tiveram os
efeitos mais significativos no ganho de resisténcia a compressao a todas as idades, o que foi
atribuido ao aumento de reatividade decorrente do aumento de superficie especifica, € a maior
presenga de pontos de nucleagcdo para a formagdo de C-S-H. O aumento na finura do filer
propiciou ganhos na resisténcia apenas nas primeiras idades, o que se deu, provavelmente, pela
melhoria na formagao de carboaluminatos e pelo aumento na densidade de solidos. Os ensaios
de porosimetria revelaram menor presenca ¢ tamanho de poros quando qualquer um dos trés

materiais era mais fino.

2.5.1.5. Consideragoes finais sobre a utilizagdo do cimento LC?
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A revisdo bibliografica realizada permite tirar as seguintes conclusdes:

O cimento LC? ¢ uma alternativa de cimento que gera menos poluicdo, gasto de energia
e emissdo de CO2 em relag@o ao cimento com alta porcentagem de clinquer;

O teor de caulinita e o calor de calcinacdo sdo fatores que influenciam fortemente na
qualidade da argila calcinada;

O filer calcario e a argila calcinada geram, isoladamente, efeitos positivos no cimento,
desde que seus teores estejam dentro de certos limites.;

Hé uma interacao sinérgica entre as adigdes minerais pozolanica e de filer calcario, que
resulta na formacdo de carboaluminatos que contribuem para melhor resisténcia e
porosidade dos concretos e argamassas;

Os parametros que mais influenciam a qualidade do cimento LC? sdo o teor de
substitui¢do do clinquer, o teor de caulinita da argila utilizada, e a proporg¢ao entre as

adi¢Oes minerais.

28



3. METODOLOGIA

Este capitulo tem como objetivo apresentar o programa experimental da pesquisa,
descrevendo como foi feita a caracterizagdo dos materiais, o levantamento das propriedades
mecanicas de argamassas de cimento LC?, e a avalia¢do dos produtos de hidratagdo de pastas
de cimento. H4 um organograma neste capitulo que apresenta todos os ensaios que foram
realizados tanto para caracterizacao dos materiais quanto para investigacao das propriedades de
argamassas € pastas de cimento LC3. As metodologias utilizadas neste trabalho sao
apresentadas, e sdo indicadas as normas que regem cada ensaio € 0s equipamentos € materiais
que foram utilizados.

As variaveis envolvidas neste estudo podem ser divididas em variaveis independentes,
as quais sao manipulaveis pelo pesquisador, e as variaveis dependentes, que consistem em
valores a serem determinados por meio de ensaios. A tabela 3.1 apresenta a matriz experimental

desta pesquisa, contendo as varidveis dependentes e as variaveis independentes estabelecidas.
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Tabela 3. 1 - Variaveis dependentes e independentes

cr . Variaveis dependentes
Variaveis independentes
w2
S
© =} =}
[} |72} 7]
S S 5 8 g s = = 2
B) s s = =i ° T S = g 2
E o o -] 5 8 8 g bt < = g
= = ) S 2| 2 2| 5 € =
R N = = § o 8 o 9« = Z = £
S ) o) o B & @ | &= g = 2 s 5
o = 2 | o =
) S 3' [=) = = o = ] = <
~ 2 S |~ z g |8 S 3
= = 2 2 % 7 °
= =
Metacaulim o
s .
o— wn
: 0 S
Argila 0% g = .
. REF 5 S 2
calcinada Pt o 3|
=] 8 0
Filer 8 » N
: < ; 3 g '% o~
calcario & g = = S cn
. . 2 g £ o -
Metacaulim | 30% 3 & S 5 < <
i g S g 3 8 8
Argila = & SR 5 <
. 0% o o |2 9 E | E
0,48 calcinada MET k= 8 @ © 7
, = 2 s 8 3 &
Filer 8 S O = 5 A
15% 3 E | R E £ g
Ati g R= o
calcario - S o & = =
2. = v 3 g o
. £ = |z 8 5 | =
Metacaulim | 0% o &) O = S ’
= . o 50 <
T © N RS}
z s | g
Argila i 'g 2
. 30% AC % S 'z
calcinada iS g [
2] ©n
’ ]
Filer 5 <
‘ 15% =
calcario

Inicialmente, foram realizados ensaios de caracterizacdo dos materiais para que se
conhecessem suas propriedades e fosse possivel investigar a influéncia destas propriedades nos
resultados dos ensaios de investigacdo de desempenho mecanico e nos produtos de hidratacao
dos cimentos hidratados.

Na etapa de caracterizacdo das argamassas, foram testados cimentos LC?* com 45% de
teor de adi¢des e um cimento de referéncia composto apenas por clinquer e gesso. Foram

utilizados dois tragos de cimento LC?, variando-se apenas o material pozolanico adicionado.
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Um dos tragos continha metacaulim, que ¢ um material nobre, fabricado a partir de argilas com
alto teor de caulinita e considerado uma superpozolana, e o outro continha uma argila calcinada
pobre em caulinita, a qual representa um material de menor custo € mais atrativo para uso em
larga escala em obras.

Na etapa de investigagdo dos produtos de hidratagdo dos cimentos, foram analisadas as
mudangas microscopicas decorridas da hidratacio do cimento LC® e comparadas com as
mudancgas ocorridas na hidratacdo do cimento Portland sem adi¢des. Essa analise permitiu
comparar os teores de substancias que conferem resisténcia mecanica e durabilidade ao cimento
entre os diferentes tipos de pasta fabricados, em diferentes idades apds hidratagao.

Com os resultados das analises, pode ser avaliado o desempenho mecanico do cimento
LC? em relagdo ao do cimento Portland ¢ obtidas nog¢des sobre sua microestrutura e sua

durabilidade.

3.1. MATERIAIS UTILIZADOS

Para a fabricagdo das amostras necessarias para esta pesquisa, foram utilizados clinquer,
areia normal brasileira, argila calcinada, metacaulim, filer calcario, gesso, aditivo

superplastificante e 4gua.

3.1.1. Clinquer e gesso

O clinquer foi obtido junto a uma industria cimenteira sediada no Distrito Federal e
moido no laboratério do Instituto de Educacdo Superior de Brasilia (IESB) na mesma finura
utilizada pela industria. A dosagem do gesso adotada foi de 5%, pois este foi 0 mesmo teor
utilizado em algumas outras pesquisas que abordaram propriedades mecanicas do cimento LC?,
como a de Scrivener (2014), e Krishnan e Bishnoi (2015). Utilizando-se o clinquer puro, foi

possivel obter boa precisdo na dosagem do gesso e das adigdes.

3.1.2. Areia

Foi utilizada uma areia normal brasileira, para que os ensaios de resisténcia mecanica
seguissem de acordo com o especificado pela norma brasileira NBR 7214 (ABNT,2015). A
areia normal brasileira ¢ produzida pelo Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT), e ¢ utilizada
como referéncia pelos laboratorios no Brasil em ensaios de resisténcia a compressao do

cimento.
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3.1.3. Argila calcinada e filer calcario

Foi utilizada uma argila “impura”, ou seja, uma argila com menor teor de caulinita em
comparacao ao metacaulim, que ¢ um material pozolanico mais nobre. A argila e o filer foram
caracterizados para que se pudessem saber suas composi¢des. Tanto a argila quanto o filer

calcério foram obtidos junto a uma cimenteira sediada no Distrito Federal.

3.1.4. Metacaulim
O metacaulim, material pozolanico obtido pela calcinagdo de argilas ricas em caulinita,
teve seu desempenho comparado ao de uma argila calcinada em laboratério, com teor de

caulinita inferior. Este material foi disponibilizado por uma empresa fabricante.

3.1.5. Aditivo Superplastificante

Foi utilizado o aditivo superplastificante da marca Bautech, cuja base quimica ¢ o
policarboxilato. O fabricante sugere que o uso deste aditivo seja feito com teores entre 0,6% e
1,5% em relacdo a massa de cimento. Este aditivo foi utilizado para se equiparar a
trabalhabilidade entre todos os tracos estudados em argamassas e pastas de cimento. E comum
haver necessidade do seu uso em pesquisas com cimento LC?, ja que a presencga das adi¢des
minerais mais finas que o clinquer diminuem a fluidez da pasta e das argamassas . O aditivo foi

disponibilizado pela empresa fabricante.

3.2. PROCEDIMENTOS

Os procedimentos estdo organizados em trés etapas, conforme o organograma da figura
3.1. A primeira etapa consiste na caracterizagao das matérias primas, a segunda etapa consiste
na andlise de argamassas de cimento sem adigdes e cimento LC? e a terceira etapa, na

caracterizacdo da microestrutura das pastas de cimento.
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Procedimentos
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Blaine Blaine

Espectroscopia de
infravermelho

Absor¢ao de agua
por imersao

== Porosimetria

Difragdo de Raios-
X

Figura 3. 1 - Organograma do programa experimental

3.2.1. Caracterizacao dos materiais

Os ensaios de caracterizacdo dos materiais sdo realizados para que se possam conhecer
as propriedades dos materiais, o que auxilia a compreensao dos resultados obtidos nas andlises

dos produtos finais (argamassas e pastas de cimento).

3.2.1.1. Determinagdo de massa especifica
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O ensaio de determinacdo de massa especifica foi realizado no clinquer e nas
adicoes minerais, seguindo as diretrizes da norma NBR NM 23 (ABNT, 2001). Esta norma ¢
valida para cimento e outros materiais em pd. A massa especifica ¢ obtida determinando-se a
quantidade de volume ocupada por uma massa de material com por meio do frasco volumétrico
de Le Chatelier. Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Materiais da Universidade de

Brasilia (LEM-UnB).

3.2.1.2. Determinagdo do indice de finura pelo método de Blaine

Este ensaio foi realizado no clinquer e nas adi¢gdes minerais. A norma que rege este
ensaio ¢ a ABNT NBR NM 16372 (2015). O método de Blaine, também chamado de método
de permeabilidade ao ar, tem como objetivo determinar a superficie especifica de um material
em po, o que ¢ feito através da medicao do tempo em que certo volume de ar percola através de
uma camada fina compactada do material. O aparelho utilizado chama-se permeabilimetro. Este

ensaio foi realizado no laboratério da ABCP.

3.2.1.3. Difragdo de raios X

A difragdo de raios-X ¢ uma técnica de analise estrutural e microestrutural nao destrutiva
empregada principalmente para identificar estruturas cristalograficas em materiais. A
preparacdo das amostras consiste em preencher ldminas de vidro com pequenas quantidades de
material finamente moido. Os resultados desta analise mostram graficos denominados
difratogramas, cujo eixo horizontal corresponde ao angulo 20, relacionado a difragao do feixe
de ondas que atravessa a amostra e o eixo vertical indica a intensidade dos picos de difragao.
Para a leitura dos resultados, € necessario se conhecer os valores do angulo 20 para os quais as
substancias apresentam picos. Sabendo-se os valores caracteristicos deste angulo para cada
substancia, pode-se identificar a composi¢do das amostras. Os difratogramas revelam varios
picos quando a amostra possui boa cristalizacao. Caso a estrutura seja amorfa, o grafico nao
terd picos e revelara uma espécie de ruido. O ensaio de difratometria de raios-X foi realizado

no instituto de Geociéncias da Universidade de Brasilia.
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3.2.2. Argamassas
3.2.2.1. Fabricagdo das argamassas

Nesta secao sao apresentados os tragos que foram estudados as quantidades de materiais
necessarias para a fabricacao das argamassas.

Tendo como base os resultados das pesquisas mostradas na revisdo bibliografica, optou-
se pela utilizacdo de um cimento LC? com 55% de clinquer e gesso e 45% de adigdes minerais.
Foram feitas duas amostras de LC?, uma contendo metacaulim como material pozolanico ¢ a
outra contendo uma argila calcinada “impura”, mais pobre em caulinita. Foi preparada também
uma referéncia contendo apenas clinquer e gesso, o que resultou em um cimento com
composicao parecida com a dos cimentos Portland CP-I ou CP-V. Os tragos de cimento

utilizados nesta pesquisa sdo apresentados na tabela 3.2.

Tabela 3. 2 - Tracos dos cimentos utilizados na pesquisa

Teores dos materiais Ensaios
N° | Nomenclatura . Compressdo | Absor¢do
Clinquer | Gesso | Argila | Filer | Met. | '

simples por imersao

1 | REF 95% 5% - - -
1,3,7¢e28 _

2 | MET 50% 5% - 15% | 30% g 28 dias
ias

3 |AC 50% 5% 30% | 15% | -

Os procedimentos para moldagem dos corpos de prova sdo descritos na norma NBR
7215 (ABNT, 1997). O uso do aditivo superplastificante foi realizado quando as argamassas
com os tragos MET e AC nao atingiram a mesma consisténcia da argamassa com o tragco REF,
a qual foi adotada como referéncia. Para que a relacdo agua/cimento nas argamassas nao fosse
alterada pela adi¢@o do aditivo superplastificante (o qual possui 4gua em sua composi¢do), o
teor de agua do aditivo foi obtido por meio das especificacdes do fabricante e foi calculada a
massa de dgua a se subtrair da quantidade estabelecida inicialmente para cada amassamento
(300g). As quantidades dos materiais requeridas para a fabricacdo dos corpos de prova para
ensaios a compressao, em massa, sao descritas pela NBR 7215 (ABNT, 1996).

Para o ensaio de resisténcia a compressao, sao necessarios quatro corpos de prova para
cada idade (NBR 7215, 1997), e para o ensaio de absor¢ao, sao necessarios trés corpos de prova
para cada idade (NBR 9778, 2005). Sabendo-se que ha quatro idades e que sdo necessarios
quatro corpos de prova para o ensaio de compressdo, o nimero total de corpos de prova para

cada trago, para este ensaio, ¢ dezesseis. Para o ensaio de absor¢do, sdo trés corpos de prova
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por idade, sendo analisada apenas uma idade, entdo serdo necessarios trés corpos de prova por
traco para este ensaio. O total de corpos de prova que precisam ser fabricados por traco,
portanto, ¢ dezenove. Como cada mistura, ou amassamento, rende seis corpos de prova, entao
s30 necessarios quatro amassamentos por trago. Para trés tragos, o total de amassamentos ¢
doze.

A tabela 3.3 contém os materiais necessarios para cada amassamento, indicados pela
NBR 7215 (ABNT, 1997), os teores e as quantidades de aditivo que foram necessarios para se
obter o espalhamento desejado em cada trago de argamassa, ¢ a quantidade total de material

que foi necessaria para a realiza¢do dos ensaios em argamassa endurecida.

Tabela 3. 3 - Quantidades dos materiais para fabricacdo de argamassas.

Identificagdo da
REF MET AC
= argamassa
=
°§ Cimento 624 g 624 g 624 g
é Agua 300 g 293,26 g 297,67 g
s Areia Normal
g o 1872 g 1872 g 1872 g
= Brasileira
% Teor de aditivo
g superplastificante 0 1,180% 0,623%
é (%0)
g Quantidade de
& aditivo por 0 1123 ¢ 3,89 ¢
amassamento (g)
o @ Ensaio de resisténcia
© g o 3 3 3
=g o B a compressao
£ E S
S % 5 | Ensaiode absorgdo
s g 2 ) . 3 1 1 1 TOTAL
& 5 de agua por imersao
@ Cimento 2500 g 2500 g 2500 g 7,500 kg
2 Agua 1200 g 1173,04 g 1190,68 g 3,563 kg
<
e s Areia Normal
R o 7480 kg 7480 kg 7480 kg 22,440 kg
BT = Brasileira
s £
= Aditivo
S ) 0 4492 ¢ 15,56 g 60,48 g
< Superplastificante
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3.2.2.2. Anadlise das argamassas

A andlise das argamassas foi realizada por meio de trés ensaios: no estado fresco, o
ensaio de indice de consisténcia. No estado endurecido, o ensaio de resisténcia a compressao e
o ensaio de absorcdo de dgua por imersao.

Sabe-se que a resisténcia mecanica ¢ a propriedade mais importante do cimento. Logo,
para que o cimento LC? possa ser considerado vidvel, a resisténcia mecanica das amostras com
substitui¢do de clinquer deve atingir valores proximos ao valor da resisténcia da referéncia. O
objetivo deste ensaio ¢ mostrar se ¢ possivel obter um cimento com propriedades comparaveis
as do cimento Portland mesmo com uma alta taxa de substitui¢do do clinquer, que ¢ o principal

gerador de produtos de hidratagdo responsaveis pelo endurecimento do cimento.

3.2.2.2.1. Consisténcia das argamassas

Este ensaio foi executado seguindo as prescrigdes da norma NBR 7215 (ABNT, 1997).
O ensaio de consisténcia foi realizado para que se pudesse equiparar a consisténcias de cada
argamassa utilizando-se o uso do aditivo superplastificante e para que se pudesse observar os
efeitos das adi¢des minerais na consisténcia das pastas.

A quantidade de aditivo requerida para cada trago de argamassa esta relacionada com a
finura do material presente na mistura. A amostra de referéncia foi escolhida para ser a
referéncia de espalhamento, pois como foi determinada como a amostra menos fina, inferiu-se
que o espalhamento desta seria superior ao das outras. Desta forma, seria possivel obter o
mesmo espalhamento nos outros tragcos com o uso do aditivo superplastificante. Observando-
se os resultados de superficie especifica no capitulo 4, pode-se confirmar que, tanto a argila

calcinada como o metacaulim sd3o materiais mais finos que o clinquer.

3.2.2.2.2. Ensaio de resisténcia a compressao

O método utilizado no ensaio de resisténcia a compressao foi o indicado pelas normas
NBR 7215 (ABNT, 1996) e NBR 5752 (ABNT, 2014).

Conforme recomenda a norma NBR 7215 (1996), o trago das argamassas deve ser de
uma parte de cimento para trés de areia e relacdo dgua/cimento de 0,48. A norma recomenda
ainda que sejam moldados 4 corpos de prova para cada idade de ruptura, e os corpos de prova

sejam cilindros de didmetro 50 mm e altura 100mm.
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Foi necessario o uso de aditivo superplastificante para que se atingisse boa consisténcia
da argamassa com adi¢des minerais, pois devido ao consideravel volume de materiais mais
finos que o cimento (argila calcinada, filer), estas argamassas ficaram menos fluidas em relagdo
a argamassa sem adi¢des minerais, nao sendo capazes de atingir, sem aditivo superplastificante,
o mesmo espalhamento que a argamassa da referéncia.

O procedimento para este ensaio consiste em preparar os corpos de prova segundo as
diretrizes da norma, realizar a cura durante o tempo de espera desejado, € rompé-los nos dias
estabelecidos para obter a carga de ruptura em fung¢ao do tempo de hidratagdo. A resisténcia a
compressdo, em megapascals, ¢ calculada dividindo-se a carga de ruptura pela area da se¢do do
corpo de prova. Deve-se obter a resisténcia média dos corpos de prova de mesma idade e
composi¢ao e adotd-la como valor representativo da resisténcia mecanica para esta idade e
composi¢ao.

Os ensaios de resisténcia a compressao foram realizados no Instituto Federal de Goids,

campus de Formosa.

3.2.2.2.3. Ensaio de absor¢do de agua por imersdo

Os corpos de prova para este ensaio foram moldados de acordo com as prescrigdes da
norma NBR 7215 (ABNT, 1997), sendo fabricados trés corpos de prova para cada idade e para
cada composi¢do de argamassas. Os ensaios de absor¢do foram realizados nas argamassas aos
28 dias de idade.

O ensaio de absor¢do em argamassas ¢ prescrito pela norma NBR 9778 (ABNT, 2005).
O método deste ensaio consiste em realizar os seguintes procedimentos: armazenar 0s corpos
de prova em estufa a 105°C por 72 horas, obtendo-se em seguida a massa dos corpos de prova
secos. Em seguida, deve-se realizar a saturagao dos corpos de prova por meio da imersao
gradual destes em 4gua por 72 horas da seguinte maneira: mantém-se as amostras com um ter¢o
de seu volume submerso em dgua nas primeiras 4 horas e dois tercos nas 4 horas subsequentes,
sendo completamente submerso nas 64 horas restantes. Em seguida, realiza-se a fervura dos
corpos de prova, com duragdo de 5h, e ao final sdo medidas as massas dos corpos de prova com
superficie seca e submersa. Feito isso, ¢ medida a massa das amostras com superficie seca e a
massa submersa. Com os dados obtidos, ¢ calculado o valor percentual de absor¢io de dgua a
partir dos valores das massas seca e saturada dos corpos. Pode-se ainda determinar o indice de

vazios, a massa especifica seca e a massa especifica saturada das argamassas.
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Com o resultado dos ensaios de absorcdo, foi possivel inferir sobre a durabilidade do
material, j& que um material menos permedvel estd menos exposto a agentes quimicos
agressivos trazidos pela agua, como os sulfatos. Este ensaio foi realizado no Laboratorio de

Materiais da Universidade de Brasilia (LEM-UnB).

3.2.3. Pastas de cimento

3.2.3.1. Fabricagdo das pastas

As pastas de cimento foram utilizadas para determinacdo do tempo de pega e para
analise dos produtos de hidratacdao. Para a determina¢do do tempo de pega, foram necessarias
varias misturas para que se encontrassem as pastas de consisténcia normal e mais uma mistura
para se realizar o ensaio do tempo de pega. As analises dos produtos de hidratagdo requerem
uma quantidade muito pequena de material para analise, geralmente na ordem de miligramas.
Sendo assim, todas as amostras necessarias para estes ensaios, para cada trago de cimento,
foram retiradas de um unico corpo de prova.

Para os ensaios em pasta endurecida, foi moldado um corpo de prova de pasta de
cimento para cada um dos trés tragos mostrados na tabela 3.2 (item 3.2.2.1), com relagdo de
agua/cimento de 0,48. O procedimento para preparacao da mistura foi o mesmo utilizado em
ensaios de determinagdo de tempo de pega, regidos pela norma NBR NM 65 (ABNT, 2003).
Como os ensaios realizados em pasta endurecida utilizam o material em forma de pd, ndo foi
necessaria a moldagem das pastas de cimento em corpos de prova com dimensdes ou formato
especificos. Sendo assim, foram utilizados pequenos recipientes plasticos para moldagem das
pastas de cimento, os quais foram dispostos em camara Umida por 24 horas apos serem
preenchidos. Apos transcorridas estas 24 horas, os corpos de prova foram desenformados e
mantidos em cura até que completassem 28 dias de idade, o qual foi o tempo estabelecido para

realizagdo de analise de produtos de hidratagao.

O aditivo superplastificante foi utilizado nos mesmos teores que os utilizados nas
argamassas, os quais sao apresentados no item 3.2.2.1. Mantendo-se os teores de agua e de
superplastificante iguais aos utilizados nas argamassas, espera-se que se obtenham pastas de
cimento que tenham comportamento semelhante ao do cimento utilizado nas argamassas

utilizadas nos ensaios de resisténcia & compressao e absorcao de agua.
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Para que se garantisse a realizacdo dos ensaios na pasta na idade desejada, os corpos de
prova foram submetidos, aos 28 dias, a paralisacdo da hidratacdo por imersdo em dalcool
isopropilico, seguida por secagem em estufa a 40°C.

Para que as pastas de cimento fossem reduzidas a po, as amostras endurecidas foram
quebradas com marreta. Entre os fragmentos obtidos, foram selecionados os que tinham aspecto
mais homogéneo e que ndo tivessem feito parte das bordas dos corpos de prova. Os fragmentos

selecionados foram moidos com o uso de almofariz e pistilo de quartzo.

A tabela 3.4 mostra os materiais e suas respectivas quantidades necessarias para a

realizacdo dos ensaios nas pastas de cimento.

Tabela 3. 4 - Quantidade de materiais usada nos ensaios das pastas de cimento

REF MET AC
Quantidade Cimento 500 g 500 g 500 g
de material Agua 240 g 236,46 g 238,13 g
por mistura | Superplastificante 0 59¢g 3,12 ¢
Determinacao do
5 5 (sem super.) 5 (sem super.)
. tempo de pega
Misturas
Ensaios de DRX, TOTAL
necessarias
TGe 1 1 1
Infravermelho
. Cimento 3000 g 3000 g 3000 g 9000 g
Quantidades
, 4287,54
totais de Agua 1440 g 1418,76 g 1428,78 g
g
material
Superplastificante 0 5,9 3,12 9,02 ¢

O ensaio de difracdo de raios-X foi realizado no mesmo dia em que as pastas atingiram
a idade de 28 dias; logo, ndo foi necessaria a paralisagdo da hidratacdo das pastas para esta
analise. Para a realizacdo dos demais ensaios, foi necessario se efetuar a paralisacdo da
hidratacao das pastas. De acordo com Scrivener et al (2016), a paralisacao da hidratacao ¢ um
procedimento necessario tanto para suprimir o progresso da hidratacdo do cimento quanto para
remover a agua livre presente no interior dos poros das amostras. A remog¢do desta dgua ¢
necessaria antes de se realizar os ensaios de termogravimetria e de espectrometria de
invravermelho, pois a presenca de agua nos poros das amostras pode interferir nos resultados,

dificultando a analise. A técnica utilizada para se efetuar esta paralisacdo foi apresentada por
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Scrivener et al (2016), e consistiu na imersdo da amostra, quebrada em pequenos graos, em
alcool isopropilico, seguido pela secagem em estufa a uma temperatura proxima de 40°C. Esta
¢ uma técnica de simples execugdo que preserva as propriedades da microestrutura do cimento
hidratado e, se cuidadosamente executado, preserva a agua ligada a compostos hidratados do

cimento.

3.2.3.2. Analise das pastas

A andlise das pastas de cimento tem como principal objetivo descrever as propriedades
do cimento LC? em escala microscopica. E nesta etapa que sdo avaliadas as influéncias das
adicoes minerais no comportamento das pastas de cimento. Foram realizados os ensaios de
termogravimetria (TG/DTG), difragdo de raios-X e espectroscopia de infravermelho em pastas
de cimento endurecidas. Foi realizado o ensaio de determinacdo de tempo de pega nas pastas

frescas.

3.2.3.2.1. Determinagdo do tempo de pega

O ensaio de determinacao do tempo de pega foi realizado nas pastas de cimento com
cada um dos trés tragos em estudo, seguindo as diretrizes da norma NBR NM 65 (ABNT, 2003).
Este ensaio tem como objetivo determinar os tempos de inicio e fim de pega dos cimentos
utilizando-se o aparelho de Vicat. Os tempos de inicio e fim de pega sdo, por defini¢do, os
tempos decorridos desde a adi¢dao de 4gua ao cimento até o momento em que a agulha penetra
a pasta até as profundidades de (4+1) mm e 0,5mm, respectivamente. O objetivo desta andlise
¢ verificar como as adi¢des minerais influenciam na pega das pastas de cimento frescas.

Primeiramente, deve-se determinar a pasta de consisténcia normal seguindo as
prescri¢cdes da norma NBR NM 43 (ABNT, 2003). Apds obtido este teor, prossegue-se para a
preparacao dos moldes, os quais sdo posicionados no aparelho de Vicat. Ha agulhas especificas
para a leitura dos tempos de inicio e fim de pega, que sdo acopladas no aparelho de acordo com
a etapa do ensaio e posicionadas de forma a penetrar na pasta a partir do repouso na superficie
da pasta. A norma define as profundidades em que a agulha deve penetrar na pasta para definir
inicio e fim da pega. Ao inicio da pega, a agulha deve penetrar na pasta até que atinja uma
distancia de (4 £ 1)mm da base do molde; ¢ ao fim da pega, a agulha deve penetrar apenas

0,5mm a partir da superficie. A leitura do inicio da pega ¢ obtida por interpolacao das leituras

41



realizadas a fim de achar o tempo aproximado em que a agulha deveria atingir a profundidade
de 4 mm, e o fim da pega ¢ tomado como o tempo médio entre a tltima leitura em que a marca

dos 0,5mm foi atingida e a leitura em que esta marca nao pode mais ser observada.

Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Materiais da Universidade de Brasilia

(LEM-UnB).

3.2.3.2.2. Analise termogravimétrica (TG/DTG)

A andlise termogravimétrica ¢ uma técnica destrutiva que consiste em submeter a
amostra a um aumento gradativo de temperatura enquanto a sua massa ¢ continuamente
registrada. Esta andlise baseia-se no principio de que minerais e hidratos podem apresentar
varias reagdes a altas temperaturas, como desidratacdo, desidroxilacdo, descarbonatacado,
oxidacdo, decomposicao, transicdo de fases ou derretimento. Essas reagdes estdo geralmente
associadas a mudangas na massa ou liberagdo de calor, e a temperatura em que essas reacoes
ocorrem sdo tipicas para cada mineral ou hidrato. Desta forma, sabendo-se a temperatura
associada a perdas de massa para cada mineral ou hidrato, pode-se estimar seu teor dentro da
amostra. E dificil, contudo, obter uma estimativa precisa no caso de materiais cimenticios, ja
que nestes materiais ha uma grande quantidade de minerais e hidratos presentes, o que resulta
em varias sobreposicoes de efeitos nos graficos (SCRIVENER et al, 2016).

O aparelho de termogravimetria contém um cadinho que ¢ suportado por uma balanga
com alta precisdo. Durante o teste, a amostra sofre variagdes graduais de temperatura enquanto
a sua massa ¢ monitorada. A preparagdo das amostras consistiu em colocar uma pequena
quantidade (aproximadamente 15mg) de material no cadinho de alumina e inseri-lo na camara
onde ¢ feito o aquecimento, ao lado de um outro cadinho utilizado como referéncia para
medidas de massa.

Essa técnica foi utilizada com o objetivo de se determinar o teor de hidroxido de calcio,
silicato de calcio hidratado e carbonato de célcio das pastas de cimento, os quais sao importantes
para se analisar a interagdo entre o clinquer e as adi¢des minerais durante o desenvolvimento
da hidratag¢do. De acordo com Scrivener et al (2016), o hidréxido de calcio pode ser identificado
por perdas de massa por volta dos 460°C; o silicato de célcio hidratado apresenta uma ampla
faixa de perda de agua, compreendendo valores entre 50°C e 600°C; e o carbonato de calcio
apresenta perdas de massa na faixa de 600°C a 800°C com liberagdo de CO». Os autores

ressaltam, ainda, que ha muitos fatores que provocam variabilidade nestas temperaturas, tais
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como a taxa de aquecimento, a massa de amostra utilizada no ensaio, o fluxo de gas e o
procedimento de paralisagdo da hidratagdo utilizado. Logo, optou-se por definir os intervalos
de perda de massa de cada substincia observando-se onde os picos caracteristicos de cada
componente foram gerados.

Uma vez definida a perda de massa atribuida a cada componente, a estimativa do teor
de cada um ¢ feita a partir de calculos estequiométricos, conhecendo-se a reagdo de
desidroxilagao do CH, a quantidade de agua incorporada ao C-S-H, a reacao de decomposi¢ao
do CaCOs e as massas moleculares dos produtos das reagdes que resultaram em perda de agua
ou de dioxido de carbono. As rea¢des de desidratagdo caracteristicas do CH e do C-S-H e a

decomposi¢do do CaCOjs sdo apresentadas pelas equagdes 3.1, 3.2 e 3.3, respectivamente.

Ca(OH), - Ca0 + H,0 (Equag@o 3.1)
3Ca0 .25i0, .4H,0 > 3Ca0 .25i0, + 4H,0 (Equagiio 3.2)
CaC0O5; —» Ca0 + CO, (Equagao 3.3)

A partir da relagdo entre a massa molecular da d4gua ou do CO> e a dos respectivos
reagentes, conclui-se que a desoxidrilagdo do CH resulta em uma perda de massa de 24,3%; a
desidratacdo do C-S-H resulta em uma perda de massa de 20%; e a decomposi¢do da calcita
resulta em uma perda de massa de 44%. Multiplicando-se o inverso destes valores pelos
respectivos teores de massa perdida, obtém-se o teor aproximado de cada um destes
componentes em cada pasta de cimento estudada.

Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Analise Instrumental da UnB, campus do

Gama.

3.2.3.2.3. Difragdo de raios-X

Este ¢ o mesmo procedimento apresentado no item 3.2.1.3. O procedimento foi
realizado nas pastas de cimento para se medir principalmente as intensidades dos picos de
identificacao de hidroxido de célcio, etringita, hemicarboaluminato e monocarboaluminato.

A leitura foi realizada no mesmo dia em que os cimentos atingiram 28 dias de
hidratagdo; logo, ndo foi realizada a paralisacdo da hidratacdo dos cimentos para esta andlise.
De acordo com Scrivener et al (2016), esta paralisagdo ndo ¢ necessaria para ensaios de

difratometria de raios-X.
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Este ensaio foi realizado no Instituto de Geociéncias da UnB.

3.2.3.2.4. Espectroscopia de infravermelho

A técnica de espectroscopia de infravermelho utiliza um equipamento que emite
radiacao infravermelha em uma pequena quantidade de amostra em forma de pdé e obtém um
espectro com bandas de absor¢do desta radiagdo, o qual fornece informagdes sobre a
composicao da estrutura atdbmica da amostra. Esta técnica baseia-se no principio de que cada
tipo de molécula possui uma frequéncia natural de vibracdo, e quando exposta a radiagdo cuja
frequéncia coincida com esta frequéncia natural, ha absor¢ao desta radia¢dao. A frequéncia de
vibragao natural de uma molécula fornece informagdes sobre sua composicao. A andlise do
espectro de absorcao de radiagdo infravermelha de uma amostra permite identificar a ocorréncia
de diferentes tipos de ligacdo quimica; desta forma, pode-se inferir quais as substincias
presentes na amostra analisada (THEOPHANIDES, 2012).

Nesta pesquisa, o objetivo deste ensaio foi identificar os picos de concentracao de
etringita e de C-S-H nas pastas de cimento hidratadas. Para esta andlise, as pastas de cimento
tiveram sua hidratagdo paralisada aos 28 dias, permanecendo paralisadas por 12 dias.

O grafico obtido por meio desta analise mostra picos, de cima para baixo, que indicam
para quais frequéncias de onda ha absorcao de radiagdo. Quanto mais pura e cristalina for a
amostra, mais finos e simétricos serdo os picos obtidos, enquanto materiais amorfos retornam
picos menos simétricos e mais largos.

O ensaio de espectroscopia de infravermelho foi realizado no Instituto de Quimica da

Universidade de Brasilia.
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4. ANALISE DE RESULTADOS

Nesta se¢ao sdo apresentados os resultados e a analise da caracterizagao dos materiais e

dos ensaios realizados nas argamassas e pastas de cimento.

4.1. CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

4.1.1. Massa especifica

O ensaio para determinagdo de massa especifica foi realizado pelo método do frasco de
Le Chatelier, o qual ¢ prescrito pela norma NBR NM 23 (ABNT, 2001). As massas especificas

dos materiais e dos cimentos sdo apresentadas na tabela 4.1.

Tabela 4. 1 - Massas especificas dos materiais

Argila calcinada 2,82

Adicdes minerais Metacaulim 2,79

\ Filer 2,89

Massa esp. (g/cm?) T 30
Cimentos MET 3,08

AC 3,10

Os resultados obtidos com este ensaio mostram que o filer ¢ a adi¢do mais densa entre
as trés, seguida por argila calcinada e metacaulim. Como consequéncia, o trago de cimento com
adicao de argila calcinada tornou-se mais denso do que o trago com metacaulim. O trago de
cimento de referéncia ¢ o mais denso de todos. O fato de os cimentos possuirem massa
especifica superior a das adi¢des e de o cimento REF ser mais denso que os cimentos MET e

AC indicam que o clinquer ¢ mais denso que as adigdes minerais utilizadas.

4.1.2. Finura dos materiais

A finura dos materiais e dos cimentos foi obtida pela determinacao da superficie especifica
por meio do método de Blaine, o qual € prescrito pela norma NBR NM 16372 (ABNT, 2015).
A tabela 4.2 apresenta as superficies especificas das adicdes minerais e dos cimentos obtidas

com o ensaio.
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Tabela 4. 2 — Superficie especifica de materiais e cimentos

Argila calcinada 4787

Adicdes minerais Metacaulim 5670

Superficie especifica Filer 3450
(cm?/g) REF 3060
Cimentos MET 3767

AC 3345

Pode-se observar, pelos valores de superficie especifica, que o metacaulim ¢ a adi¢do mineral
de maior finura, seguido pela argila calcinada e filer calcario. Como consequéncia da adi¢ao
destes materiais ao cimento, obtiveram-se cimentos mais finos que o da referéncia, sendo o

cimento MET o mais fino, seguido pelo cimento AC.

4.1.3. Difracao de raios-X

As figuras 4.1, 4.2, 4.3 e 4.4 apresentam os difratogramas de cada um dos materiais
componentes dos cimentos estudados. A argila calcinada e o metacaulim foram agrupados na

mesma imagem para facilitar a comparagdo entre estes materiais.
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Figura 4. 1 — Difragdo de raios-X realizada no clinquer

O difratograma do clinquer mostra que a maioria dos picos estdo relacionados a
presenca dos silicatos célcicos, alita (C3S) e belita (C2S), que sdo dois dos quatro principais
componentes do clinquer e responsaveis pelo ganho de resisténcia do cimento. Estao presentes
também alguns picos relacionados ao aluminato tricalcico (C3A), que, junto com o
ferroaluminato tetracacico (C4AF), sdo os outros dois principais componentes do clinquer. O

C4AF ndo pode ser detectado nesta andlise porque esta substancia ndo estava presente no banco

de dados do laboratoério.
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Figura 4. 2 - Difracdo de raios-X realizada na argila calcinada e no metacaulim

Percebe-se, pelos difratogramas da argila calcinada e do metacaulim, a presenca tanto

de fases cristalinas quanto de fases amorfas. Os materiais amorfos geram, no grafico, um desvio
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na linha de base de contagens de onde partem os picos, aparecendo como elevacdes largas
resultantes de superposi¢des de varios picos. Estas elevagdes estdo com intensidades bastante
parecidas para o metacaulim e para a argila calcinada, o que sugere que os dois materiais tenham

teores proximos de material amorfo, o que significa que possuem niveis parecidos de

reatividade.

Analisando-se os componentes cristalinos, percebe-se que ambos os materiais possuem
picos acentuados relacionados ao quartzo, sendo mais elevados na argila calcinada que no
matacaulim. Percebe-se também que, no metacaulim, ha maior concentragdo de muscovita,
caulinita e mulita. Para os demais componentes listados, os picos sdo bastante pequenos e

dificeis de se detectar em ambos os materiais.
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Figura 4. 3 - Difra¢do de raios-X realizada no gesso

No difratograma do gesso, pode-se notar que o principal componente ¢ a gipsita,
responsavel pela maior parte dos picos surgidos no grafico. O termo “gesso” €, na verdade, uma
forma de se referir ao mineral gipsita (ou ao aglomerante hidrdulico resultante de sua
calcinagdo). Pode observar, contudo, que ha a presenca de algumas impurezas neste material,
como o quartzo e o calcoalumite, que aparecem como picos bastante pequenos e de dificil

identificacdo, o que indica que sdo materiais presentes em pequena quantidade.
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Figura 4. 4 - Difracdo de raios-X realizada no filer calcério

O difratograma do filer calcario mostra que o principal constituinte deste material € o

carbonato de calcio (C.CO3), que € o componente mais importante do filer para esta pesquisa.

A calcita ¢ o mineral do filer que reage com o 6xido de aluminio e a portlandita presentes no

cimento hidratado, resultando na formacao dos carboaluminatos. O filer contém varios outros

minerais em sua composicdo; 0s que apresentaram picos mais acentuados foram o quartzo, a

dolomita, a ilita e o talco.

4.2. ARGAMASSAS

4.2.1.

Consisténcia das argamassas

As consisténcias utilizadas para cada argamassa sao apresentadas na tabela 4.3, junto

com os teores de aditivo superplastificante que foram necessarios para se atingir essas

consisténcias.
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Tabela 4. 3 - Consisténcia das argamassas e teores de superplastificante utilizados

REF MET AC
Teor de | 0% 1,180% 0,623%
superplastificante
atribuido
Espalhamento obtido | 202,5 mm 205,0 mm 202,0 mm

Pode-se ver, pela tabela 4.3, que a quantidade de aditivo demandada pela argamassa
com metacaulim foi maior que a quantidade demandada pela argamassa com argila calcinada,
o que ¢ justificado pelo fato de o metacaulim possuir finura maior que a argila calcinada (ver
tabela 4.2). O fato de os tracos MET e AC terem demandado adi¢do de superplastificante &

devido ao fato de ambos os tragos serem mais finos que o trago da referéncia.

4.2.2. Resisténcia a compressao

Foi realizado o ensaio de resisténcias a compressao simples, conforme a norma NBR
7215, as argamassas com os trés cimentos especificados na tabela 3.2. Os resultados estao

apresentados no grafico da figura 4.5.

Foi realizada uma analise estatistica com intervalos de confianca de 95%, e, com isto,
pode-se concluir que nao houve diferenca significativa entre as resisténcias a compressao das
argamassas MET e AC em nenhuma idade. Nao houve, também, diferenga significativa entre

os desempenhos das trés amostras a idade de 3 dias.

51



45

40

35

30

25

20

15

Resisténcia a compressdo (Mpa)

10

05

00

W REF mMET mAC

Figura 4. 5 - Resisténcia a compressao simples das argamassas

O fato de o desempenho da argamassa MET ter sido muito semelhante ao da argamassa
AC indica que a argila utilizada possui atividade pozolanica comparavel a do metacaulim, o
que sugere que estes dois materiais tenham um nivel de reatividade proximo. Este resultado
condiz com o que foi observado na difra¢do de raios-X, pois os teores de material amorfo nao

apresentaram diferengas muito perceptiveis.

Ao primeiro dia de hidratacdo, ¢ evidente o desempenho superior do cimento sem
adi¢des. Esta diferenga inicial se deve ao fato de a geragdo de C-S-H ser mais lenta quando
decorrida de reagdo pozolanica em comparacao a reacdo de hidratacao dos silicatos de calcio
contidos no clinquer. Na idade de 3 e 7 dias, nota-se que as argamassas com cimento LC?
apresentam resisténcias semelhantes ou mais elevadas que a da referéncia. Esta tendéncia aos
primeiros 7 dias condiz com os estudos realizados por Antoni et al(2012), Lins (2017) e
Krishnan e Bishnoi (2015), os quais também investigaram a resisténcia de argamassas de
cimento LC? com 45% de substituicdo do clinquer. Este bom desempenho inicial ¢ atribuido as

reacdes pozolanicas, ao efeito filer e ao efeito sinérgico entre os aluminatos e o filer calcario.
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Aos 28 dias, nota-se que as argamassas de cimento LC? apresentam resisténcia a
compressao inferior a da referéncia, o que sugere que as reagcdes de hidratagdo cessaram mais

rapidamente em relacao a referéncia.

Para melhor visualizagdo dos resultados, foi realizada uma andlise de indice de
desempenho das adi¢cdes minerais. O conceito de indice de desempenho ¢ estabelecido pela
norma NBR 5752 (ABNT, 2014), sendo a relagdo entre a resisténcia a compressao dos corpos
de prova moldados com cimento com adicdo de material pozolanico e a resisténcia a

compressdo dos corpos de prova moldados com o uso do cimento Portland sem adigdes. Os

resultados podem ser observados na figura 4.6.
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Figura 4. 6 - Desempenho relativo das argamassas

r

Nota-se que o desempenho relativo dos cimentos LC? ¢ inferior ao da referéncia no
primeiro dia, tornando-se superior aos 3 e aos 7 dias, atingindo seu auge aos 7 dias, e aos 28
dias sofre um decréscimo, tornando-se novamente inferior ao da referéncia. A tendéncia do
desempenho relativo obtida nesses ensaios foi muito semelhante a observada nos estudos de
Antoni et al (2012) e Lins (2017), embora em nenhum destes estudos o desempenho do cimento
LC3 aos 28 dias tenha atingido valores menores que o da referéncia. Nos estudos de Lins (2017),
Krishnan e Bishnoi (2015) e Dhandapani et al (2018), os desempenhos das argamassas com

LC? revelaram-se superiores aos da referéncia em todas as idades entre 7 e 90 dias. No estudo
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de Antoni et al (2012), o desempenho da argamassa de cimento LC? tornou-se inferior ao da

referéncia apenas aos 91 dias de idade.

Pode-se constatar, a partir dos resultados obtidos, que as rea¢des de hidratagdo iniciaram
e cessaram mais rapidamente nos cimentos com adi¢des, o que pode ser atribuido a diversos
fatores, como a maior finura dos materiais contidos nos tragos MET e AC, o baixo teor de
clinquer nestes tragos, e possivelmente a alta reatividade caracteristica do metacaulim e da

argila calcinada.

Nota-se que, a idade de 28 dias, tanto a amostra com argila calcinada quanto a amostra
com metacaulim apresentaram desempenho entre 80% e 90% do desempenho do cimento de
referéncia. Houve uma pequena discrepancia com resultados de outros estudos, como o de Lins
(2017), Krishnan e Bishnoi (2015) e Dhandapani et al (2018), os quais obtiveram resultados
mais elevados de resisténcia a compressao das argamassas de cimento LC? aos 28 dias e em

idades mais elevadas.

4.2.3. Absorcio de agua

O ensaio de absorcao de agua por imersdo ¢ prescrito pela norma NBR 9778 (ABNT,
2005), e foi realizado para determinar os seguintes parametros de amostras de argamassa ou
concreto: percentual de d4gua absorvido pelos corpos de prova apds imersao em agua, indice de
vazios ap6s imersdao, massa especificas real. Os resultados obtidos com este ensaio permitiram
a andlise da densidade de so6lidos das argamassas preparadas com os diferentes tracos de

cimento. A tabela 4.4 apresenta os resultados obtidos com este ensaio.

Tabela 4. 4 - Resultados do ensaio de absor¢do por imersdo realizado nas argamassas

REF AC MET
Absor¢ao por imersao (%) 8,4 9.8 9.9
Indice de vazios (%) 17,0 19,9 20,2
Massa especifica real (g/cm?) 2,445 2,524 2,541

Para melhor visualizagdo e comparagao da porcentagem de absor¢ao de dgua e do indice
de vazios, a figura 4.7 apresenta o grafico com os valores referentes a cada amostra. As barras
de erro abrangem um intervalo de confianga de 95% dos valores obtidos para cada corpo de

prova.
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Figura 4. 7 - Porcentagens de absor¢ao de dgua e indices de vazios das argamassas REF, MET
e AC.

Foi realizada uma analise estatistica com intervalos de confianga de 95%, ¢, com isto,
pode-se concluir que ndo houve diferenga significativa entre os percentuais de absor¢ao de dgua
e indice de vazios das amostras MET e AC, mas houve diferenga significativa entre a amostra
de referéncia e as demais. Pode-se observar, a partir dos resultados do ensaio de absor¢ao, que
os cimentos com as adi¢des minerais (AC e MET) tiveram desempenho inferior ao cimento de
referéncia quanto a porcentagem de absor¢do de agua e indice de vazios. As argamassas e
concretos que absorvem mais dgua, de uma forma geral, estdo mais vulneraveis a acao danosa
de agentes quimicos dissolvidos na dgua, como os sulfatos. Apesar de as amostras com argila
calcinada e metacaulim apresentarem maior indice de vazios do que a amostra de referéncia,
pode-se observar que a densidade das argamassas com adi¢cdes minerais foi superior a densidade
da argamassa de referéncia. O valor mais elevado das massas especificas das argamassas com
adicdes minerais nao esta, portanto, relacionado ao aumento da compacidade dos sélidos; esta

relacionado a presenca de materiais mais densos na argamassa.

Os resultados obtidos nesta analise estdo condizentes com os resultados da resisténcia a
compressao, ja que a argamassa de referéncia, que apresentou menor indice de vazios e

absorcao de dgua, teve desempenho notavelmente superior na resisténcia mecanica aos 28 dias.
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As diferencas entre os valores obtidos para as argamassas MET e AC foram muito pequenas e
quase imperceptiveis no grafico, o que sugere que os efeitos da adi¢do de metacaulim e de argila
calcinada e suas intera¢des com o filer calcario tenham gerado resultados bastante parecidos no

preenchimento de vazios das argamassas.

4.3. PASTAS DE CIMENTO

4.3.1. Tempo de pega

Os teores obtidos para as pastas de consisténcia normal e os tempos de inicio e fim de
pega sdo apresentados na tabela 4.5. A norma estabelece a margem de erro de 5 minutos para o
tempo de inicio de pega e de 30 minutos para o tempo de fim de pega.

Tabela 4. 5 - Teores de dgua/cimento e tempos de inicio e fim de pega para cada trago de
cimento estudado

Trago do cimento REF MET AC
Agua/cimento na pasta

' . 29,5% 39% 30%
de consisténcia normal
Inicio de pega (h) 1:23 +0:03 0:49 + 0:03 0:32 £ 0:03
Fim de pega (h) 2:25 1+ 0:10 2:50 £+ 0:05 1:47 £ 0:05

A quantidade de dgua demandada por cada tipo de pasta esta relacionada com a finura
dos elementos do cimento, ja que um valor maior de superficie especifica incorre em maior

adesao de moléculas de 4dgua as particulas.

A pega do cimento ¢ um fenomeno provocado pela formacao de cristais de etringita
decorrida da hidratacdo dos aluminatos presentes no cimento (C3A e C4AF). Pode-se observar
que o inicio da pega nas pastas de cimento com adigdes ocorreu em um intervalo
significativamente mais curto que o da referéncia. No estudo de Krishnan e Bishnoi (2015), foi
obtido um resultado semelhante em pastas de cimento LC* com o mesmo teor de material
pozolanico e filer que o utilizado neste trabalho. Este resultado pode ser atribuido ao maior teor
de aluminatos nos cimentos LC? devido a adi¢ao do metacaulim e da argila calcinada, sendo

que o teor de gesso ndo foi ajustado para compensar o maior teor dos aluminatos.
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4.3.2. Difracao de Raios-X

O ensaio de difratometria de raios-X, realizado no instituto de Geociéncias da
Universidade de Brasilia, foi executado com o intuito de se realizar uma analise qualitativa da
composicdo dos cimentos em estudo. Este ensaio foi realizado assim que as amostras
completaram 28 dias, sem realizacdo de paralisacao da hidratagdo. Os resultados das trés
amostras foram reunidos em uma unica figura para facilitar a comparagao entre elas. A figura
4.8 apresenta o grafico com os trés difratogramas juntos e identifica as posi¢des caracteristicas

das principais substancias em estudo, como a portlandita, os carboaluminatos e a etringita.

Etr Hc Mc Etr CH Hc Quartzo CaCOQO3 CH

1004

50 4
RER M
100+
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AT

10 20 30

POSICAO (°20)

Figura 4. 8 - Difratograma das pastas de cimento. Etr: Etringita; Hc: Hemicarboaluminatos;
Mc: Monocarboaluminatos; CH: Portlandita.
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Observando-se o grafico da figura 4.8, ¢ possivel notar a diferenca entre os padroes de
difracdo de cada amostra. A amostra de referéncia, em comparagdo as amostras com adigdes
minerais, apresenta um pico bastante acentuado na portlandita, a qual, por ser uma substincia
consumida nas reagdes pozolanicas, torna-se menos presente nos cimentos AC e MET, pois
ambos contém material pozolanico. Nota-se também que as amostras com adigdes apresentam
maior presenga de quartzo, o qual ¢ um mineral presente no metacaulim e na argila calcinada
(ver caracterizacdo dos materiais), e de carbonato de célcio, o qual ¢ uma substancia presente
no filer calcario. Houve um pico acentuado nos hemicarboaluminatos das amostras com adigdes
que foi inexistente na amostra de referéncia; estes sdo um dos produtos das interagdes sinérgicas
entre o filer calcdrio e a argila calcinada ou o metacaulim. Ao contrario do que se observou no
estudo de Antoni et al (2012) mostrado no item 2.5., os picos de etringita das trés amostras

foram muito parecidos, sem diferenga significativa.

4.3.3. Analise termogravimétrica (TG/DTG)

A termogravimetria (TG) foi realizada com o intuito de se estimar o teor de portlandita
(CH), silicato de calcio hidratado (C-S-H), e calcita (CaCO3) em cada uma das pastas de
cimento estudadas. Os graficos mostrados na figura 4.9 contém a analise termogravimétrica das
trés amostras. A linha sélida indica a porcentagem de massa remanescente em fungdo da
temperatura, e a linha pontilhada ¢ a derivada desta fun¢ao (DTG), a qual tem como finalidade

facilitar a identifica¢do de decréscimos mais acentuados na massa.
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Figura 4. 9 - Resultado da andlise de termogravimetria das pastas. (a) REF; (b) MET, (c) AC.
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As pastas de cimento foram submetidas a paralisacao de hidratacdo aos 28 dias de idade
e permaneceram paralisadas por 14 dias antes desta andlise. A taxa de aquecimento utilizada

foi de 10°C por minuto.

Para quantificacdo do teor de portlandita, foram medidas as porcentagens de massa
perdida entre os intervalos de 385°C a 465°C, que foi a regido que englobou o pico relativo a
perda de massa deste componente. Para a quantificagao do teor de C-S-H, adotou-se o intervalo
de 50°C a 385°C, que se inicia na mesma temperatura proposta por Scrivener et al (2016) e
termina onde se inicia o intervalo adotado para a portlandita. Para quantificar o teor de calcita,
adotou-se o intervalo de 600°C a 800°C, o qual também foi proposto por Scrivener et al (2016).

A tabela 4.6 apresenta os valores obtidos e convertidos em teores de CH, C-S-H e CaCOs.

Tabela 4. 6 - Massa inicial, perdas de massa e teores de CH, C-S-H e CaCO3 estimados.

Trago do cimento
REF MET AC
utilizado
Massa da amostra 15,34 mg 14,04 mg 15,46 mg
Perda de massa na
13,3% 14,4% 15,3%
faixa do C-S-H
Teor de C-S-H 66,5% 72,0% 76,5%
Perda de massa na
. 4,6% 0,85% 1,0%
faixa do CH
Teor de CH 18,9% 3,5% 4,1%
Perda de massa na
. 0,8% 5,3% 4,8%
faixa do CaCOs
Teor de CaCOs 1,8% 12,0% 10,9%

Pode-se observar que o teor de C-S-H ¢ maior na pasta de cimento com adi¢ao de argila
calcinada, e menor na pasta de referéncia. O maior teor do silicato de calcio hidratado nas pastas
que contém adi¢cdes minerais pode ser atribuido a ocorréncia das rea¢des pozolanicas, as quais

consomem portlandita e formam C-S-H adicional.

Ao se avaliar o teor de CH presente em cada amostra, percebe-se que o resultado se
mostrou coerente com o resultado do teor de C-S-H e também com o resultado da andlise de

difracdo de raios-X. Pode-se ver que, nas amostras em que houve maior propor¢ao de C-S-H,
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houve menor proporcdo de CH. O teor de portlandita na amostra de referéncia ¢
aproximadamente quatro vezes superior ao das amostras com cimento LC3. Isto indica que
houve consumo deste material nas pastas de tracos MET e AC atribuido a reagdes pozolanicas

e as reacoes de formacgao de carboaluminatos.

O teor de carbonato de célcio teve maior valor na amostra com adi¢do de metacaulim e
menor valor na amostra de referéncia. Este resultado ¢ coerente com o observado na
difratometria de raios-X, onde se pode notar que os picos relativos ao carbonato de calcio nas
amostras com cimento LC? sdo maiores que na referéncia. O fato de as pastas de tragos MET e
AC apresentarem um teor elevado de CaCOs3 em relagdo a pasta de referéncia se deve a adicao

do filer calcario, que ¢ um material com elevado teor desta substancia.

4.3.4. Espectroscopia de infravermelho

A figura 4.10 mostra os resultados da leitura do espectrometro para as trés pastas de
cimento em estudo. De acordo com Moreno e Valera (1981), um dos principais compostos do
cimento Portland, o C-S-H, ¢ de facil deteccao no grafico, ja que possui alta absortancia na
frequéncia de 975 cm™. A portlandita tem um pico caracteristico aos 3645 cm™, o qual ndo se
encontra detectavel no grafico. A etringita ¢é caracterizada por um pico acentuado em 1120
cm’!, um pico menor entre 1600 e 1700cm™ e um largo e acentuado proximo a 3400 cm™, os
quais, apesar de estarem parcialmente ocultos devido a superposicdo de efeitos de outros

componentes, podem ser visualizados no grafico.

Sabendo-se os valores caracteristicos de absor¢ao da radiagdo para os principais
componentes em estudo, a analise do grafico da figura 4.10 sugere que ha maior teor de C-S-H
na pasta de cimento contendo metacaulim e menor teor na pasta de referéncia, enquanto a pasta
de cimento com argila calcinada tem um valor intermediario. A mesma tendéncia pode ser

observada analisando-se a presenca da etringita.
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Figura 4. 10 - Espectroscopia de Infravermelho realizada nas pastas de cimento.

Em relagdo ao teor de silicato de calcio hidratado, o resultado desta analise € coerente
com o resultado da analise de termogravimetria. O teor mais elevado de C-S-H nas pastas
contendo adicdes ¢ decorrente dos efeitos das reagdes pozolanicas, em que a silica reativa
presente no metacaulim ou na argila calcinada reage com a portlandita formada na hidratacao
do cimento para formar C-S-H adicional. O teor maior de etringita nas amostras com adigdes
pode ser decorrente dos efeitos das adi¢cdes minerais, os quais, com a formagdo de

carboaluminatos, tornam o meio mais favoravel para a estabilizagdo da etringita.
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5. CONCLUSAO

A consisténcia das argamassas de cimento LC? se mostraram mais elevadas que as do
cimento de referéncia, tornando necessario o uso do aditivo superplastificante. O desempenho
mecanico ¢ em absor¢do de agua aos 28 dias das argamassas com adigdes mostraram-se
inferiores ao desempenho das argamassas sem adi¢gdes. No entanto, outros trabalhos como o de
Lins (2017), Dhandapani et al (2018) e Krishnan et al (2015) testaram argamassas de LC? com
os mesmos teores de adigdes minerais e obtiveram desempenhos superiores aos do cimento de
referéncia em todas as idades. A substituicdo de argila calcinada por metacaulim nos tragos de
cimento nao gerou muita diferenca em desempenho mecanico ¢ em absor¢ao de agua, pois a
analise das argamassas gerou resultados bastante semelhantes para os dois tragos. Os resultados
obtidos sugerem que a argila utilizada neste trabalho tenha reatividade semelhante a do

metacaulim.

A analise dos produtos de hidratacao das argamassas revelou caracteristicas que ja eram
esperadas dos tragos de cimento utilizados. As pastas com adi¢des apresentaram teor de
hidroxido de calcio bastante reduzido em relacdo a referéncia, o que decorre tanto da ocorréncia
das reagdes pozolanicas quanto das reacdes procedentes de interacdes sinérgicas envolvendo as
adicOes minerais, pois sdo reagdes que consomem esta substancia. Estas reacdes resultaram em
um maior teor de C-S-H, hemicarboaluminatos e etringita nas amostras com cimentos LC? em
relagdo a amostra de referéncia. Ao passo que a geragao destes componentes propicia melhorias
no desempenho mecanico das argamassas, a reducao no teor de clinquer tende a aumentar o
indice de vazios e reduzir o desempenho mecanico. Sdo, portanto, dois efeitos contrarios que
ocorrem simultaneamente durante a hidratagdo do cimento LC?. Pode-se observar que, neste
estudo, houve a predominancia do efeito negativo de redugdo do teor do clinquer, resultando

em um desempenho inferior das argamassas aos 28 dias.

Pode-se concluir que os objetivos deste trabalho foram cumpridos, e espera-se que os
resultados obtidos possam contribuir com o conhecimento atual sobre os cimentos LC? e
motivar novas pesquisas, com o intuito de propagar a ideia de se inserir no mercado um cimento

menos poluente.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

- Repetir os ensaios de resisténcia a compressao e analise de microestrutura, incluindo ensaios

aos 91 dias;

- Repetir os ensaios de resisténcia a compressao e analise de microestrutura utilizando-se

materiais de origens diferentes;

- Verificar a aplicaciio e o desempenho do cimento LC? em elementos estruturais a fim de testar

sua aplicabilidade em casos reais;
- Repetir os ensaios utilizando-se cimentos com outros teores de adi¢des minerais;
- Verificar o tempo de pega de diferentes tracos de cimento LC? com diferentes teores de gesso;

- Verificar a absor¢do de 4gua em argamassas com diferentes tragos de cimentos LC>.
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APENDICE

L.

RESULTADOS COMPLETOS DO ENSAIO DE RESISTENCIA A
COMPRESSAO

Os valores marcados com * sdo os que tiveram desvio relativo maximo superior a 6%

e houve a necessidade de eliminar um dos valores e calcular uma nova média.

Idade Traco Resisténcia a compressdo (Mpa) Desvio indice de
(dias) cP1 | cp2 | cP3 | cpa | mepia | (%) | desempenho
1 REF 19,15 18,69 20,05 16,01* 18,48 3,90 100,0
MET 10,05 8,59* 9,98 10,75 10,26 4,78 55,5
AC 10,06 9,18* 11,38 10,65 10,67 5,90 57,8
3 REF 24,26* 21,21 20,21 22,13 21,18 4,47 100,0
MET 23,22 23,14 23,38 21,68 22,86 5,14 107,9
AC 22,73 23,34 22,22 22,91 22,80 2,37 107,6
7 REF 25,07 26,63 24,57 25,78 25,51 4,38 100,0
MET 30,51 27,52 31,37 25,90 29,80 7,65 116,8
AC 30,21 31,03 30,07 30,08 30,35 2,25 119,0
28 REF 40,33 37,71 36,39 39,12 38,39 5,06 100,0
MET 3424 | 3454 | 36,99 | 34,77 | 35,14 5,28 91,5
AC 35,96 30,12* 34,76 33,31 34,68 3,94 90,3
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II.

1.

ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS DE RESISTENCIA A
COMPRESSAO

Média e desvio padrao

Idade Trago Média (Mpa) desv. Padrdo (Mpa) desv. padrao (%)
REF 18,5 1,505 8,1
1 dia MET 9,8 0,783 8,0
AC 10,3 0,806 7,8
REF 22,0 1,495 6,8
3 dias MET 22,9 0,684 3,0
AC 22,8 0,402 1,8
REF 25,5 0,775 3,0
7 dias MET 28,8 2,212 7,7
AC 30,3 0,398 1,3
REF 38,4 1,480 3,9
28 dias MET 35,1 1,087 3,1
AC 33,5 2,185 6,5

il.

Niveis de significancia

Os valores apresentados em vermelho indicam onde houve diferenca significativa

entre as amostras comparadas.

REF,1d REF,3d

REF, 1d

REF,3d  0,002413
REF,7d  0,000031
REF,28d 0,000017
MET, 1d ~ 0,000063
MET,3d  0,000412
MET, 7d  0,000026
MET, 28d 0,000017
AC, 1d 0,000121
AC, 3d 0,000393
AC,7d 0,000022
AC,28d  0,000019

0,002413

0,003229
0,000017
0,000053
0,428637
0,000031
0,000019
0,000063
0,428998
0,000026
0,000022

REF, 7d
0,000031

0,003229

0,000026
0,000022
0,016861
0,003628
0,000031
0,000026
0,019410
0,000138
0,000053

REF,28d MET,1d MET,3d MET,7d MET, 28d AC, 1d

0,000017 0,000063
0,000017 0,000053
0,000026 0,000022
0,000012
0,000012
0,000022 0,000026
0,000031 0,000019
0,004190 0,000018
0,000018 0,656622
0,000019  0,000031
0,000053 0,000017
0,000134 0,000017

0,000412
0,428637
0,016861
0,000022
0,000026

0,000065
0,000026
0,000031
0,958992
0,000053
0,000031

0,000026 0,000017
0,000031 0,000019
0,003628 0,000031
0,000031 0,004190
0,000019 0,000018
0,000065 0,000026
0,000054
0,000054
0,000022 0,000017
0,000055 0,000022
0,159331 0,000149
0,000170 0,140319

0,000121
0,000063
0,000026
0,000018
0,656622
0,000031
0,000022
0,000017

0,000053
0,000019
0,000017

AC,3d AC,7d AC, 28d
0,000393 0,000022 0,000019

0,428998 0,000026 0,000022
0,019410 0,000138 0,000053
0,000019 0,000053 0,000134
0,000031 0,000017 0,000017
0,958992 0,000053 0,000031
0,000055 0,159331 0,000170
0,000022 0,000149 0,140319
0,000053 0,000019 0,000017
0,000031 0,000026
0,000031 0,004867
0,000026 0,004867
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ANALISE ESTATISTICA DOS RESULTADOS DO ENSAIO DE ABSORCAO

1.
DE AGUA POR IMERSAO
1. Médias e desvios padrao
Trago Média abs. M¢dia vazios D. padrao (abs) D. padrao (vazios)
REF 8,386184 17,01289 0,21 0,33
MET 9,947908 20,1754 0,05 0,11
AC 9,816774 19,85894 0,11 0,20
11. Niveis de significancia

Os valores apresentados em vermelho indicam onde houve diferenca significativa

entre as amostras comparadas.

VAZIOS REF MET AC
REF 0,000132 0,000280
MET 0,000132 0,376964

AC 0,000280 0,376964
ABSORCAO REF MET AC
REF 0,000117 0,000251
MET 0,000117 0,221460
AC 0,000251 0,221460
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