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Resumo

O avanco e emprego de adic¢Ges e aditivos permitiram o desenvolvimento de compositos
cimenticios de alto desempenho, que possuem melhores propriedades reoldgicas e mecanica e
favorecem a sustentabilidade. Isso levou a investigacdo do uso de novos materiais como
adicdes minerais, de forma a possibilitar a utilizacdo como substitutos parciais do cimento.
Assim, este trabalho teve como objetivo estudar o efeito da adicdo mineral composta por
nanoparticulas de quartzo (nanoquartzo) em pastas e argamassas de alto desempenho, através
da analise de suas propriedades no estado fresco, do desempenho mecénico no estado
endurecido e da andlise microestrutural destes materiais. Buscou-se também comparar 0s
efeitos do nanoquartzo com os da silica ativa, sendo esta uma das adi¢cBes minerais mais
empregadas na industria da construcdo atualmente. Os resultados mostraram que, juntamente
com superplastificante, o nanoquartzo contribuiu para aumento da fluidez das argamassas e
melhor desempenho mecénico dos compdsitos cimenticios, através dos efeitos filer e
pozolanico, principalmente nas idades mais avancadas. Sua adicdo também provocou
mudancas na microestrutura da pasta e da zona de transicdo dos compositos, através da
densificacdo e uniformizacdo das regides. Assim, concluiu-se que o0 nanoquartzo é um
material com grande potencial para ser usado como adi¢do mineral em compdsitos a base de

cimento Portland.

Palavras-chave: cimento Portland, materiais compdsitos, microestrutura, quartzo.



Abstract

The advance and use of additives and admixtures allow the development of high
performance cementitious composites, that have better rheologic and mechanic properties and
favor sustainability. This led to an investigation of the application of new materials as mineral
additives, in order to enable its utilization as a partial substitute of cement. Thus, the aim of
this work is to study the effect of the addition composed by quartz nanoparticles (nanoquartz)
on high performance pastes and mortars, by analyzing their properties in fresh state,
mechanical performance in hardened state and microstructural behavior of these materials.
Also, to compare the effects of nanoquartz with those of silica fume, being one of the most
used mineral admixtures in construction industry. The results showed that, with
superplasticizer, nanoquartz increased the fluidity of the mortars and improved the
mechanical performance of the composites, through filler and pozzolanic effects, mainly in
later ages. Its addition also caused changes in the microstructure of paste and transition zone
of the composites, by densification and uniformization of the regions. Thus, it was concluded
that nanoquartz is a material with great potential to be used as mineral additive in Portland

cement-based composites.

Keywords: Portland cement, composite materials, microstructure, quartz.
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1 INTRODUCAO

A facilidade de uso, a capacidade de se moldar em uma variedade de formas e tamanhos
e a disponibilidade de materiais, associadas ao baixo custo, fizeram do concreto o material de
construcdo mais utilizado no mundo e o segundo material mais produzido e consumido
atualmente pela sociedade (MEHTA e MONTEIRO, 2006; VLIET et al., 2012).

Segundo Brandt (2009), o concreto e outros materiais cimenticios tém sido empregados
em suas formas atuais desde o século XIX, no entanto esses concretos tradicionais ndo
satisfazem as novas exigéncias em desempenho dos projetos atuais, tanto no estado fresco,
como a consisténcia, quanto no estado endurecido, como resisténcia a compressdo,
durabilidade e impermeabilidade. Situagdes comuns em todas as partes do mundo
exemplificam este cenario, como a construcdo de pontes, barragens e estruturas marinhas em
ambientes corrosivos, as acdes térmicas e impactos impostos as estruturas industriais e a
degradacdo de estradas e rodovias devido ao trafego intenso.

As atuais exigéncias em desempenho levaram a necessidade de materiais suplementares
a serem adicionados no concreto, conhecidos como adic¢des, que podem ser caracterizadas em
minerais ou quimicas (ou aditivos) (GLEIZE, 2011; MEHTA e MONTEIRO, 2006). O
surgimento e o0 emprego desses materiais permitiram o desenvolvimento dos chamados
concretos de alto desempenho, que possuem melhores propriedades reoldgicas e mecanicas do
que os concretos comuns (AITCIN, 1998).

O uso de adicOes e aditivos tem diferentes efeitos nas propriedades mecanicas e na
microestrutura dos materiais cimenticios, através de mudancas nos fenémenos fisicos e
quimicos em escalas macro, micro e nanométricas (DOLADO e BREUGEL, 2011,
SCRIVENER e NONAT, 2011; VALENTINI et al., 2016). O entendimento desses efeitos,
porém, ainda ndo é completo e precisa ser investigado, tanto nas propriedades mecanicas
quanto nas escalas microscopicas (STARK, 2011; THOMAS et al., 2011).

Dentre as adi¢fes minerais mais empregadas na industria do concreto, encontra-se a
silica ativa, um subproduto resultante do processo de obtengdo do silicio metélico, composta
essencialmente de silica amorfa (RAMEZANIANPOUR, 2014). Recentemente, no entanto,
com 0 avango nos estudos em nanotecnologia, novos materiais tém sido desenvolvidos e
utilizados como adi¢des em compositos cimenticios, como é o caso das nanoparticulas de
materiais silicosos (SOBOLEYV et al., 2006).
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O largo uso do concreto e sua consequente demanda na produgdo do cimento Portland,
contudo, também levaram as preocupacdes ambientais devido a crescente quantidade de
emissdo de gas carbonico (CO2) pela industria cimenteira (SCHNEIDER et al., 2011).
Segundo o roteiro publicado pelo Conselho Empresarial Mundial para o Desenvolvimento
Sustentavel juntamente com a Agéncia Internacional de Energia (WBCSD e IEA, 2009) a
producdo de cimento é responsavel por 5% da emissdao mundial de CO, produzido pelo
homem. Dentre as medidas propostas para a reducdo dessa emissdo, como a maior eficiéncia
térmica e elétrica, o uso de combustiveis alternativos e a captura e armazenamento de COg,
esta também a substituicdo do clinquer! por materiais suplementares.

Além disso, uma nova perspectiva para o problema ambiental € discutida por Van Vliet
et al. (2012), expondo que o maior conhecimento cientifico do concreto em sua escala
microscopica além de contribuir para melhorias no desempenho do material, também permite
identificar oportunidades para aumentar a sustentabilidade. Esta visdo pode ser ilustrada, por
exemplo, ao se considerar como melhores propriedades fisicas e mecéanicas dos materiais
cimenticios podem reduzir o consumo de materiais € energia em novos projetos
infraestruturais.

Tendo em vista 0 presente cendrio, buscou-se a investigagdo do uso de um novo
material como adicdo mineral, de forma a possibilitar a utilizacdo deste material como
substituto parcial do cimento, diminuindo o custo do concreto de alto desempenho,
favorecendo a sustentabilidade e contribuindo com o aumento do conhecimento cientifico a
respeito dos compdsitos cimenticios.

Assim, 0 objetivo geral deste trabalho é estudar o efeito da adicdo composta de
nanoparticulas de quartzo (ou nanoquartzo, NQ) em pastas e argamassas de alto desempenho,
através da analise de suas propriedades no estado fresco, do desempenho mecénico no estado
endurecido e do comportamento microestrutural destes materiais, comparando com 0s
resultados da adicdo de silica ativa, uma das adi¢cBes minerais pozolanicas mais utilizadas na
indUstria da construcdo. Para isso, foram estabelecidos os seguintes objetivos especificos:

e Elaborar revisao critica e atualizada sobre as propriedades, matérias-primas e
microestrutura dos materiais cimenticios, dando énfase aos efeitos das adi¢cBes minerais e as
propriedades e aplicacOes das particulas de quartzo.

e Realizar teste de atividade pozolanica do nanoquartzo, verificando se a adi¢ao
reage com hidroxido de calcio em solucéo através de metodo de aferi¢do continua do pH.

L Clinquer pode ser definido como um produto da calcinacéo do calcario e da argila, que, depois de finamente
moido, se torna o principal constituinte do cimento Portland.
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e Analisar o comportamento no estado fresco das argamassas com adigéo de
nanoparticulas de quartzo através do teste de consisténcia flow table e comparar com as
consisténcias das argamassas de referéncia e com adig&o de silica ativa.

e Analisar o desempenho mecénico de pastas e argamassas com adicdo de
nanoparticulas de quartzo através do ensaio de resisténcia a compressdo axial aos 7, 28 e 90
dias de cura. Confrontar os resultados com as resisténcias das pastas e argamassas sem adi¢cdo
e com adicdo de silica ativa.

e  Analisar a microestrutura das pastas e argamassas com adi¢do de nanoquartzo
através de microscopia eletronica de varredura e contrastar com a microestrutura das
argamassas com adicéo de silica ativa e sem adigdes.

e Investigar a influéncia de fatores como o tipo de cimento, teor de adicdo e
ordem de mistura, na resisténcia a compressao de pastas e argamassas sem e com adicoes.

e Investigar a influéncia do uso de aditivo superplastificante na consisténcia no
estado fresco das argamassas, na resisténcia a compressdo das pastas e argamassas e na
microestrutura das argamassas com adi¢do de nanoquartzo.

e Verificar a viabilidade econdmica da utilizacdo de nanoquartzo como adicao
mineral na industria da construcdo atraveés de uma estimativa de custo do metro cubico de

argamassa, comparando os valores com o custo da argamassa convencional e com silica ativa.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Materiais cimenticios

Os materiais a base de cimento, ou materiais cimenticios, como concretos, argamassas e
pastas de cimento, podem ser bem definidos como compositos (BRANDT, 2009). Segundo a
American Society for Testing and Materials, o concreto pode ser definido como um material
compdsito que consiste de um meio aglomerante no qual estdo aglutinadas particulas de
diferentes naturezas como a &gua, os agregados, os aglomerantes e, opcionalmente, as
adicdes. Como conceitos basicos, pode-se afirmar que a mistura do cimento, o principal
aglomerante hidraulico da construcdo civil, com a agua forma a chamada pasta de cimento.
Adicionando a pasta o0 agregado mitdo, como a areia, obtém-se a argamassa. E, finalmente,
adicionando o agregado gralido a argamassa, como a pedra britada, é obtido o concreto
simples (Tabela 2.1).

Tabela 2.1 — Defini¢des dos materiais cimenticios (Adaptado de Mindess et al., 2003)

Definicao Materiais constituintes
Pasta de cimento Cimento + Agua
Argamassa Pasta de cimento + Agregado miudo
Concreto Argamassa + Agregado gratdo

O uso conjunto do concreto com o ago possibilitou o desenvolvimento dos concretos
armados, estruturais e protendidos, o que, segundo Isaia (2005), proveu ao concreto a
capacidade de suportar a0 mesmo tempo esforgos simultdneos de tracdo e compresséo,
possibilitando a construcdo de estruturas mais arrojadas. Tais propriedades garantiram entéo a
difusdo universal do uso do concreto, transformando-o no material lider para uso em
construcdes em geral (DAMTOFT et al., 2008; WORRELL et al., 2001).

Esta grande aceitagdo se deve a varias vantagens como a habilidade de se moldar em
diversas formas e tamanhos, devido a sua consisténcia plastica no estado fresco, o baixo
custo, a disponibilidade de seus constituintes na maioria dos locais onde é empregado, a

grande durabilidade e a fabricacdo in loco. No entanto, o concreto comum também apresenta
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algumas desvantagens como a baixa resisténcia a tracdo, baixa tenacidade e instabilidade de
volume (ISAIA, 2005; MINDESS et al., 2003).

A difusdo do uso do concreto possibilitou também o desenvolvimento dos chamados
concretos de alto desempenho (CAD ou HPC, high performance concrete), que comegou com
a producdo de concretos de alta resisténcia mecénica em Chicago, no inicio dos anos 60
(AITCIN, 1998; FREEDMAN, 1971). Segundo o Instituto Americano de Concreto (American
Concrete Institute, ACI) , o concreto de alto desempenho € um concreto que relne
combinacBes especiais de exigéncias em desempenho mecénico e fisico, que ndo podem ser
atingidas rotineiramente utilizando constituintes normais e praticas normas de mistura,
moldagem e cura (RUSSEL, 1999).

O CAD ¢ projetado para ser mais duravel e resistente do que o concreto comum, através
do planejamento de propor¢des adequadas e também da baixa razdo agua/cimento (ou
agua/aglomerante). Ele é utilizado em construces que necessitam maior performance do
material, como estruturas mais sofisticadas e que exigem maior tempo de servico, estruturas
expostas a fluidos agressivos e outras (AITCIN, 1998; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

Aitcin (1998) sugere o valor de agua/aglomerante de 0,40 como o limite entre concretos
usuais e concretos de alto desempenho. Em termos de alta resisténcia, o ACI reconhece que a
definicdo de concretos de alta resisténcia varia com a base geografica, no entanto estabelece
como limite inferior o valor de 55 MPa (ACI COMMITTEE 363, 2010).

2.1.1. Propriedades

As propriedades dos materiais cimenticios nos estados fresco e endurecido sdo
importantes tanto para o entendimento do comportamento desses materiais, quanto para o
estabelecimento de pardmetros que devem ser atendidos para a execucdo de projetos de
estruturas de concreto (GUIMARAES, 2005). Um dos fatores de grande influéncia nas
propriedades de concretos é a proporcdo das misturas de materiais cimenticios (ou dosagem),
que se resume no processo de determinar a combinacao certa de cimento, agregados, agua e
adicdes para a fabricacdo do concreto, argamassa ou pasta de acordo com as especificacoes
(MEHTA e MONTEIRO, 2006). Essa proporcdo vai depender dos ingredientes utilizados,

que dependeréo da aplicacdo dos materiais cimenticios (MINDESS et al., 2003).
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Segundo Helene (2005), um estudo de dosagem sempre € realizado visando obter a
mistura ideal e mais econbmica para atender uma série de requisitos, que podem ser
englobados principalmente em: resisténcia mecénica, sendo a resisténcia a compressao
tradicionalmente utilizada como parametro principal de dosagem e controle de qualidade dos
concretos destinados a obras correntes; trabalhabilidade adequada a cada situagéo particular,
que vai ser definida pelos condicionantes definidos pelos projetos arquitetdnicos e estruturais,
pelos equipamentos a serem utilizados, necessidades de acabamento e pelas condigdes
ambientais; e durabilidade frente as solicitacGes as quais o concreto sera exposto durante sua

vida util.

2.1.1.1. Propriedades do estado fresco

E de conhecimento geral que o grau de adensamento do concreto fresco afeta bastante
as propriedades de longo prazo do seu estado endurecido, como a resisténcia, estabilidade de
volume e durabilidade (NEVILLE e BROOKS, 2010). Por isso, é importante que certas
propriedades do concreto fresco sejam estabelecidas com a finalidade de atingir os objetivos
especificados nos projetos, como trabalhabilidade suficiente que permita realizar o transporte,
lancamento, adensamento e acabamento, mantendo-o homogéneo (GUIMARAES, 2005).

Segundo Neville e Brooks (2010), a trabalhabilidade pode ser definida como a
guantidade de trabalho interno Util necessario a obtencdo do adensamento total, sendo esse 0
trabalho ou energia exigido para vencer o atrito interno entre as particulas individuais do
concreto. Uma definicdo mais préatica é descrita por Bauer (2000) como “uma nogdo subjetiva,
aproximadamente definida como o estado que oferece maior ou menor facilidade nas
operagBes de manuseio com argamassas e concretos frescos”. Outro termo usado para
descrever o estado fresco do concreto é consisténcia, que é a resisténcia da forma de uma
substancia ou a facilidade com que ela flui (BAUER, 2000).

Em relacédo ao seu estado fresco, o concreto deve apresentar duas qualidades principais
durante a fase de execucdo de pegas estruturais, que séo a fluidez ou facilidade de mobilidade
do material, e a coesdo, que € a resisténcia a exsudacdo (tendéncia da dgua de amassamento
de vir a superficie do concreto) e a segregacdo (separacdo dos materiais constituintes do
concreto). Assim, para um desempenho satisfatorio, € importante conhecer os varios fatores

que influenciam a trabalhabilidade, entre eles 0 consumo de agua, o consumo e a finura do
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cimento, o tipo, a granulometria e a quantidade de agregados, e a presenca de adigdes e
aditivos (GUIMARAES, 2005; NEVILLE e BROOKS, 2010).

A quantidade ou o consumo de agua é um dos principais fatores que afetam a
trabalhabilidade, ja que a simples adi¢cdo de 4gua aumenta a lubrificacdo entre as particulas.
No entanto, o aumento do consumo de &gua, ao se manter a quantidade dos outros materiais,
aumenta a razdo agua/cimento e consequentemente diminui a resisténcia e a vida util do
material cimenticio pois promove a formacao de poros. Ja a finura do cimento tem influéncia
secundaria na trabalhabilidade do concreto, mas quanto mais fino o cimento, maior o
consumo de agua (GUIMARAES, 2005; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Outro fator que influencia a trabalhabilidade é a quantidade de agregados, sendo
importante tanto a razdo agregado/cimento do material cimenticio, quanto as proporc¢des
relativas entre o agregado fino e grosso. Para uma relagdo agua/cimento constante, um
aumento na razdo agregado/cimento diminuird a trabalhabilidade (MINDESS et al., 2003). O
tipo e a granulometria do agregado também devem ser considerados, assim como sua forma.
Grdos mais finos, por exemplo, requerem mais adgua para a molhagem, assim como graos
irregulares ou de estrutura rugosa e angular demandam mais agua que um agregado
arredondado (GUIMARAES, 2005; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Embora o uso de adi¢cbes minerais em substituicdo ao cimento tenha pouco efeito na
trabalhabilidade, em misturas de concreto que mostram tendéncia de exsudacdo e segregacao,
a incorporacdo de particulas finas de adicdo geralmente aumenta a trabalhabilidade, ao se
reduzir o tamanho e o volume de vazios. Deve-se lembrar, entretanto, que o0 uso de materiais
de area superficial muito alta pode aumentar a demanda de dgua dos materiais cimenticios
(FERRARIS et al., 2001; GHAFARI et al., 2014; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

A influéncia dos aditivos pode ser considerada uma das mais importantes nos concretos
e argamassas. De acordo com Mehta e Monteiro (2006), aditivos incorporadores de ar
melhoram a consisténcia e a coesdo do concreto, reduzindo a tendéncia a segregacdo e a
exsudacédo. Os plastificantes e superplastificantes, como 0s nomes sugerem, aumentam a
trabalhabilidade por determinado tempo e reduzem a necessidade de agua, mesmo com baixas
relacbes agua/cimento. Porém, deve-se notar que os aditivos quimicos reagem de maneira
distinta com diferentes cimentos e agregados, o que pode reduzir os efeitos desejados em
alguns casos (BURGOS-MONTES et al., 2012; MINDESS et al., 2003; MOLLAH et al.,
2000).

Na prética, é dificil medir a trabalhabilidade conforme sua definicdo e o que se avalia é
a trabalhabilidade resultante do método especifico adotado. Assim, como nao existem ensaios
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aceitaveis de avaliacdo direta, a trabalhabilidade pode ser medida com referéncia ao método
em questdo (NEVILLE e BROOKS, 2010). Na literatura, um método tradicional utilizado
para se avaliar a trabalhabilidade de pastas e argamassas é conhecido por ensaio de
consisténcia ou flow table (GHAFARI et al., 2014; NAVARRO-BLASCO et al., 2014;
SENFF et al., 2010), descrito pela norma brasileira NBR 7215 (ABNT, 1997).

2.1.1.2.  Propriedades do estado endurecido

As propriedades dos materiais cimenticios no estado endurecido como suas
propriedades fisicas e comportamento mecénico sdo de maior importancia no estudo do
concreto. Como mencionando anteriormente, o concreto € um material heterogéneo altamente
complexo, e por isso sua resposta a tensdo nao depende apenas dos componentes individuais
que o compbe, mas também da interacdo entre esses componentes. Pode-se dizer, por
exemplo, que o comportamento de resisténcia a compressdo do concreto é similar ao de sua
argamassa, pela presenca da zona de transicdo interfacial nos dois materiais, diferentemente
do comportamento da pasta e do agregado, como mostra a Figura 2.1 (MINDESS et al.,
2003).

Agfegado

Pasta de cimento

Argamassa

Tenséo, o

Deformacdo, ¢

Figura 2.1 — Tipicas curvas de tensdo-deformacdo para agregado, pasta de cimento, argamassa
e concreto (adaptado de MINDESS et al., 2003).
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Geralmente a resisténcia e a durabilidade do concreto sdo consideradas as propriedades
mais importantes. 1sso se deve ao fato de a resisténcia geralmente dar uma ideia geral da
qualidade do material cimenticio, por estar diretamente ligada a estrutura da pasta de cimento,
se tornando assim a propriedade mais avaliada por engenheiros estruturais e de controle de
qualidade (MEHTA e MONTEIRO, 2006; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Por ser um material com vérias fases, a porosidade de cada componente da
microestrutura do concreto pode ser um limitante da resisténcia. Enquanto os agregados
naturais sdo geralmente fortes e densos, é a porosidade da matriz da pasta de cimento, e
principalmente da zona de transicdo interfacial entre a pasta e o agregado, que normalmente
determinam a resisténcia de um concreto ou argamassa. A relacdo agua/cimento é o fator
primordial para a determinacdo dessa porosidade. Contudo, outros fatores também podem ter
efeito importante na resisténcia, como a compactacdo, as condi¢des de cura, o tipo de
agregado, os tipos de adigdes, o tipo de tensdo e as taxas de carregamento (MEHTA e
MONTEIRO, 2006; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Segundo Mehta e Monteiro (2006), a resisténcia de um material é definida como a
capacidade de este resistir a tensbes sem ruptura, 0 que nos materiais cimenticios esta
relacionada a tensdo maxima que o concreto pode suportar. No teste de compressdo, é
considerado que o concreto foi rompido mesmo quando ndo ha sinais de fratura externa
visiveis, entretanto, a fissuracdo interna atingiu um estado tdo avancado que o corpo-de-prova
é incapaz de suportar uma carga maior.

A resisténcia a compressdo axial é considerada uma das propriedades mais importantes
do concreto, pois esta € muito maior que a resisténcia a tracdo, por exemplo, e as demais
propriedades normalmente estdo relacionadas a ela (JACINTHO e GIONGO, 2005;
MINDESS et al., 2003). A determinacdo dos seus valores é feita pelo ensaio a compressao
axial padronizado dos corpos-de-prova, sendo o0 ensaio de resisténcia a compressao aos 28
dias de cura universalmente aceito como o indice geral da resisténcia do concreto e dos outros
materiais cimenticios (MEHTA e MONTEIRO, 2006).

Ja a durabilidade é essencial para que o concreto seja capaz de suportar as condi¢es
para as quais foi projetado durante a vida da estrutura (ABNT, 2014; NEVILLE e BROOKS,
2010). Um dos parametros de maior influéncia na durabilidade € a raz&o agua/cimento
(NEVILLE, 2011). Quando essa relacdo diminui, a porosidade da pasta diminui e o concreto
ou argamassa se tornam mais impermeaveis. A permeabilidade do concreto desempenha uma
funcdo importante na durabilidade porque controla a taxa de entrada de umidade que, por sua

vez, pode conter agentes quimicos agressivos, além de minimizar os efeitos do movimento da
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agua contida no material durante o aquecimento ou congelamento da estrutura (MINDESS et
al., 2003; NEVILLE e BROOKS, 2010).

A NBR 6118 (ABNT, 2014) estabelece diretrizes para a durabilidade das estruturas de
concreto, determinando as classes de agressividade ambiental e fazendo correspondéncia com
a qualidade do concreto. Esta correlacdo é feita em funcdo da razdo agua/cimento e a
resisténcia a compressdo do concreto, com o objetivo de permitir que sejam adotados 0s
requisitos minimos de durabilidade. A Tabela 2.2 exibe entéo a correspondéncia entre a classe
de agressividade e a qualidade para concreto armado normal (C) acompanhada de um ndmero
que corresponde a resisténcia caracteristica a compressdo em MPa, estabelecida pela NBR
8953 (ABNT, 2015).

Tabela 2.2 — Correspondéncia entre a classe de agressividade e a qualidade do concreto
(Adaptado de ABNT, 2014).

Classe de agressividade

Concreto
| 1 11 v
Relacéo dgua/cimento em
<0,65 <0,60 <0,55 <0,45
massa
Classe do concreto >C20 >C25 >C30 >C40

2.1.2. Matérias primas

2.1.2.1. Cimento Portland

O cimento Portland pode ser definido como um aglomerante hidraulico produzido a
partir da pulverizacdo do clinquer, sendo constituido principalmente de silicatos e aluminatos
de célcio e outras adi¢des especificas em menor quantidade (MEHTA e MONTEIRO, 2006).
E caracterizado como um p6 fino com propriedades aglomerantes, aglutinantes ou ligantes,
que endurece sob acdo da agua e que, depois de endurecido, quando submetido a ac¢do da

agua, nao se decompde mais (ABCP, 2002).
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Sua producdo consiste da mistura das matérias primas cruas, que sdo moidas até a
obtencdo de um poé fino, misturadas intimamente em proporcdes adequadas e queimadas em
um forno rotativo de 1400 a 1600°C. Nessas temperaturas ocorre 0 processo de
clinquerizacdo, que é a sinterizacdo e a fusdo parcial dos materiais na forma de clinquer.
Quando resfriado, realiza-se a adi¢do de sulfato de calcio a mistura, que sofre uma moagem
final até resultar no pd comercializado (MINDESS et al., 2003; NEVILLE e BROOKS,
2010).

Para a producdo do cimento Portland, é necessario que as matérias-primas utilizadas
contenham em sua composi¢do quimica os 6xidos principais do clinquer, que séo a cal (Ca0),
a silica (Si0,), a alumina (Al,03) e o 6xido de ferro (Fe,03). Para isso, preparam-se misturas
com dois ou mais tipos de rochas, sendo as principais o calcério (75 a 80%) e a argila (20 a
25%) (ISAIA, 2005). No processo de sinterizagdo, ocorre a recombinacdo dos 6xidos
principais nos quatro principais componentes formadores do clinquer Portland, C5S (ou alita),
C,S (ou belita), C3A e C,AF, que sdo relacionados as propriedades do cimento (MEHTA e
MONTEIRO, 2006; NEVILLE, 2011).

A alita é o principal constituinte do clinquer, compreendendo de 40% a 70% em massa
do mesmo, e, apds sua hidratacdo, é responsavel por grande parte do endurecimento e da
resisténcia mecanica do cimento as primeiras idades, ou seja, até os 7 dias de cura. A belita
representa em média de 10 a 20% do clinquer e também desempenha importante papel nas
resisténcias mecanicas, principalmente a partir dos 28 dias de cura (KIHARA e
CENTURIONE, 2005; MEHTA e MONTEIRO, 2006). J4 o C;A € responsavel pela pega do
cimento?, por ser o componente mais reativo do clinquer, enquanto o C,AF tem importante
papel na resisténcia quimica, em especial ao ataque de sulfatos as estruturas de concreto,
como em ambientes marinhos e esgotos (KIHARA e CENTURIONE, 2005).

Esta relacdo entre os componentes do clinquer e as propriedades dos materiais
cimenticios se da através do processo de hidratacdo do cimento, que pode ser definido como o
processo pelo qual uma suspensao fluida é transformada em um sélido rigido, em temperatura
ambiente, sem a necessidade de outros agentes externos e com mudanga minima no volume
total (SCRIVENER e NONAT, 2011). Kihara e Centurione (2005) afirmam ainda que a
hidratacdo do cimento Portland ndo depende exclusivamente dos componentes mineralogicos
do clinquer e das adi¢cGes, mas também de fatores fisicos como granulometria, relagdo

agua/cimento, temperatura, procedimentos de cura entre outros. Os mecanismos de hidratagdo

2 A pega do cimento pode ser entendida também como o endurecimento do cimento apds sua hidratacéo.
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do cimento e formacao de microestrutura decorrente serdo abordados com maior profundidade
no topico 2.1.3 a frente.

Em todo caso, a composicdo do cimento Portland pode ser relatada através de andlise
quimica em termos de 6xidos dos elementos presentes, bem como também em termos dos
compostos do clinquer. E importante destacar que na quimica do cimento é usual apresentar
0s compostos do clinquer e os O6xidos individuais utilizando notacGes e abreviaturas

especificas, como as dispostas na Tabela 2.3.

Tabela 2.3 — Abreviagdo dos 6xidos e compostos do cimento (Adaptado de MEHTA,;
MONTEIRO, 2006).

Oxido/Composto Nomenclatura Abreviatura
Ca0 Oxido de célcio (cal) C
Si0, Dioxido de silicio (silica) S
Al, 03 Oxido de aluminio (alumina) A
Fe,04 Oxido de ferro F
MgO Oxido de magnésio M
SO, Triéxido de enxofre S
Co, Didxido de carbono C
H,0 Agua

3Ca0 - SiO, Silicato tricélcico (alita) C3S
2Ca0 - Si0, Silicato dicélcico (belita) C,S
3Ca0 - Al,03 Aluminato tricalcico C3A
4Ca0 - Al,0; - Fe,03 Ferroaluminato tetracalcico C,AF

A determinacdo dos Oxidos é feita de maneira padronizada, geralmente através de
espectroscopia de fluorescéncia de raios-X, porém, para se relatar em termos dos compostos
por meio de analise direta, os métodos empregados sdo complexos e exigem técnicas e
equipamentos especiais (MINDESS et al., 2003). Por isso, uma forma mais simples de
estimar a quantidade dos compostos é através das equacbes de Bogue (BOGUE, 1955)
apresentadas abaixo (2.1-2.4), em que 0s termos entre parénteses representam a porcentagem

do 6xido em massa total do cimento.



32

C4S = 4,07(Ca0) — 7,60(Si0,) — 6,72(Al,05) — 1,43(Fe,05) — 2,85(S05)  (2.1)

C,S = 2,87(Si0,) — 0,75(3Ca0 - Si0,) (2.2)
C,AF = 3,04(Fe,05) (2.4)

Deve-se notar, entretanto, que a composicdo de Bogue subestima o teor de CsS e
superestima o de C,S em relacdo ao peso total do cimento (TAYLOR, 1989), porque assume
que as reacbes quimicas para a formagdo dos compostos ocorrem de forma completa e a
presenca de impurezas é ignorada, sendo que silicatos calcicos quimicamente puros ndo
ocorrem no clinquer do cimento Portland (NEVILLE, 2011). Dessa forma, outros estudos,
como os de Aldridge (1982) e Taylor (1989), sugerem modificacdes na composi¢do de Bogue
levando em consideracdo esses fatores. A Tabela 2.4 disposta abaixo apresenta uma tipica
composicdo quimica do cimento Portland comum em termos de 6xidos e compostos, atraves

das equacdes de Bogue.

Tabela 2.4 — Tipica composi¢do quimica de um cimento Portland comum (Adaptado de
MINDESS; YOUNG; DARWIN, 2003).

Oxido Porcentagem em massa Composto Porcentagem em massa
Ca0 64,67 CsS 52,6
Si0, 21,03 C,S 20,6
Al 0, 6,16 C.A 12,0
Fe,0; 2,58 C,AF 7.9
MgO 2,62

K,O 0,61

Na,O 0,34

SO, 2,03

co, -

H,0 -

Como a composi¢do quimica do cimento ocasiona a modificagdo das propriedades do
mesmo, é possivel afirmar entdo que o ajuste para cada composto possibilita a existéncia e a
producdo de tipos de cimentos Portland diferentes para varias propriedades desejadas
(MINDESS et al., 2003; NEVILLE, 2011). Outros fatores que proporcionam a mudanca das
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propriedades, além da composic¢éo quimica, sdo a granulometria das particulas de cimento e a
existéncia ou ndo de adi¢cGes minerais ou aditivos quimicos.

Assim, onze tipos basicos de cimento Portland sdo produzidos e comercializados pela
indUstria brasileira de cimento (ISAIA, 2005). A Tabela 2.5 apresenta esses tipos de cimento,
suas nomenclaturas e conteldo dos componentes especificados pelas normas brasileiras.
Segundo o autor, além dos apresentados na tabela abaixo, dois outros tipos de cimento
especiais sdo também produzidos, sendo eles o Cimento Portland Branco ndo Estrutural
(CPB) e Cimento para Pocos Petroliferos (CPP — Classe G).

Tabela 2.5 — Tipos de cimento Portland comercializados no Brasil (ISAIA, 2005).

Nome técnico do cimento

Contetdo dos componentes (%o)

Portland Sigla Classes  Clinquer Escéria  Pozolana Filer
+ gesso calcério
Comum CPI 25,32,40 100 0 0 0
Comum com Adicao CPI-S 25,32,40 99-95 0 1-5 0
Composto com Escoria CPII-E 25,32,40 94-56 6-34 0 0-10
Composto com Pozolana CPII-Z 25,32,40 94-76 0 6-14 0-10
Composto com Filer CPII-F 25,32,40 94-90 0 0 6-10
Alto Forno CPIN 25,32,40 65-25 35-70 0 0-5
Pozolénico CPIV 25,32 5-45 0 15-50 0-5
Alta Resisténcia Inicial CPV-ARI - 100-95 0 0 0-5
Resistente a Sulfatos RS 25,32,40 - - - -

Baixo Calor de Hidratacdo BC 25,32,40 - - - -

Branco Estrutural CPB 25,32,40 - - - -

Cada cimento, entdo, possui suas aplicacdes gerais e especificas. O cimento Portland
Composto CPII-E (com adi¢do de escoria granulada de alto forno), por exemplo, é a
composi¢do intermediéria entre o cimento Portland comum e o cimento Portland de alto
forno, e é recomendado para estruturas que exijam liberagcdo de calor moderadamente lenta ou
que possam ser atacadas por sulfatos (ABNT, 1991a; ISAIA, 2005). Ja o cimento Portland
CPV-ARI (alta resisténcia inicial) pode ser utilizado no preparo de concreto e argamassa em
obras, desde as pequenas construgdes até as edificagdes de maior porte, e em todas as

aplicagdes que necessitem de resisténcia inicial elevada e desforma rapida (ABNT, 1991b;



34

ISAIA, 2005). O desenvolvimento dessa propriedade do CPV-ARI é conseguido pela
utilizacdo de uma dosagem diferente de calcario e argila na producdo do clinquer que resulta
em elevacdo dos conteddos de alita e C5A, e pela moagem mais fina do cimento (ISAIA,
2005).

2.1.2.2.  Agua

A 4gua é uma substancia chave na fabricacdo do concreto e outros materiais cimenticios
pois é responsavel por promover a hidratacdo dos aglomerantes, que dependendo da
guantidade e qualidade, pode alterar significativamente as propriedades do compdsito
cimenticio. Assim, entender suas propriedades é fundamental para entender os seus efeitos,
tanto como agua de amassamento ou como agente nocivo aos materiais baseados em cimento
(NEVILLE e BROOKS, 2010).

Segundo Neville e Brooks (2010), em muitas especificacbes, a qualidade da agua é
definida por uma clausula que estabelece que a agua potavel é adequada para uso em
concreto. Apesar disso, o critério de potabilidade ndo é absoluto. A agua potavel, por
exemplo, quando contém uma alta concentracdo de sédio e potéssio, pode ser inadequada
como agua de amassamento, existindo alto risco da ocorréncia da reacdo alcali-agregado, que
é uma reacdo entre a silica constituinte dos agregados e os alcalis presentes no cimento, que
afeta, por exemplo, a durabilidade do material.

No Brasil, sdo estabelecidos pela NBR 15900-1 (ABNT, 2009a) os requisitos para a
agua ser considerada adequada ao preparo do concreto. Segundo a norma, a agua de
abastecimento publico € considerada adequada, sem a necessidade de ensaios. Contudo, dgua
salobra pode ser utilizada somente em concretos simples, enquanto que agua de fontes
subterraneas, natural de superficie, de captacdo pluvial e de residuo industrial podem ser
utilizadas, desde que aprovadas em ensaio técnico especifico.

Nos materiais cimenticios, a determinacdo da quantidade de agua adicionada € definida
pela relagcdo agua/cimento, que é a relagdo entre a quantidade de &gua usada na mistura em
relagdo a massa de cimento. Quando sdo utilizadas adi¢cbes minerais na mistura, o termo
“cimento” engloba também estas adigdes, podendo assim ser denominada de relacdo
agua/aglomerantes (NEVILLE e BROOKS, 2010). A quantidade de agua utilizada é um dos

principais determinantes da resisténcia final do concreto. Quando o concreto esta
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completamente compactado, sua resisténcia é admitida como inversamente proporcional a

razdo agua/cimento, como apresentado na Figura 2.2 (NEVILLE, 2011).

Vibragdo
Adensamento manual

Concreto
totalmente
adensado

|
i Concreto insuficientemente
I "adensado

Resisténcia a compressao

Razado agua/cimento — —

Figura 2.2 — Relacdo entre resisténcia e razdo agua/cimento do concreto (adaptado de
NEVILLE, 2011).

2.1.2.3. Agregados

Os agregados geralmente ocupam de 60 a 80% do volume do concreto convencional e
apresentam uma importante influéncia no seu desempenho. Eles ndo s6 limitam a resisténcia
do concreto, como também suas propriedades afetam significativamente a durabilidade e o
desempenho estrutural do mesmo. Em adicdo a essas importantes propriedades no estado
endurecido do compdsito, o agregado também desempenha um papel importante na
determinagdo do custo e da trabalhabilidade das misturas do concreto (MEHTA e
MONTEIRO, 2006; MINDESS et al., 2003; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Agregado é um material granular, sem forma ou volume definidos, de dimensGes e
propriedades adequadas as obras de engenharia, em particular ao fabrico de concretos e
argamassas de cimento Portland (NETO, 2005). De acordo com a NBR 7211 (ABNT, 2009b),
agregados sdo materiais granulares pétreos obtidos por fragmentacdo natural ou artificial, com

propriedades e dimensdes adequadas para a prepara¢ao de argamassas e concretos.
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Eles podem ser classificados segundo sua origem (naturais, britados, artificiais ou
reciclados), seu peso especifico (leves, médios ou pesados) e dimensdo dos gréos (miudos ou
graudos). Além disso, podem ser classificados também segundo a petrografia, de acordo com
0 grupo rochoso, e segundo suas formas e texturas (NETO, 2005; NEVILLE e BROOKS,
2010).

Na classificacdo mais utilizada, o agregado graido, segundo a norma técnica (ABNT,
2009b), é o agregado cujos grdos passam pela peneira de malha 152 mm e ficam retidos na
peneira com abertura de malha de 4,75 mm. J& o middo é aquele cujos grdos passam pela
peneira com abertura de malha de 4,75 mm e ficam retidos na peneira com abertura de malha
0,075 mm (BAUER, 2000; NETO, 2005). E possivel analisar ainda a composico
granulométrica dos agregados, que mostra a distribuicdo dos grdos que os constituem,
geralmente expressa em termos de porcentagens individuais ou acumuladas retidas em cada
uma das peneiras definidas pelas normas.

O agregado mitdo mais utilizado é a areia, um sedimento clastico ndo consolidado, de
grdos quartzosos com diametros médios entre 0,06 e 2,00 mm. Segundo a NBR 7211 (ABNT,
2009b), a areia pode ser classificada em quatro faixas: muito fina, fina, média e grossa, de
acordo com o médulo de finura. Este mdédulo corresponde a soma das porcentagens retidas
acumuladas em massa, de um agregado, nas peneiras da série normal, dividida por 100.
Assim, segundo a norma, os modulos de finura para areia bem graduada, variam entre os

limites apresentados na Tabela 2.6.

Tabela 2.6 — Classificacao das areias e modulos de finura (adaptado de BAUER, 2000).

Classificacao Zona Mdédulo de finura
Muito fina Faixa 1 de1,35a2,25
Fina Faixa 2 de1,71a2,85
Media Faixa 3 de2,11a3,38
Grossa Faixa 4 de 2,71 a4,02

2.1.2.4. Adicoes

Uma adicdo pode ser definida como um dos ingredientes que é adicionado

imediatamente antes ou durante a mistura da agua, do cimento e dos agregados, para a
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formagdo do concreto ou argamassa (ASTM, 2000). Embora ndo seja um componente
essencial aos materiais cimenticios, o fato da adicdo modificar as propriedades do concreto
tem modificado a industria da construcéo civil, levado ao crescimento do numero de empresas
interessadas na fabricacdo e comercializacdo de de adigBes de concreto nos ultimos anos
(MEHTA e MONTEIRO, 2006; NEVILLE, 2011).

As adicOes variam amplamente em suas composi¢Oes e podem ser classificadas em dois
grandes grupos: as adi¢fes quimicas, comumente chamadas de aditivos ou aditivos quimicos,
e as adi¢Bes minerais. Ambas sdo geralmente usadas nos materiais cimenticios para melhorar
a trabalhabilidade, acelerar ou retardar o tempo de pega, controlar o desenvolvimento da
resisténcia e elevar a durabilidade a acdo do gelo, expansdo alcali-agregado, ataque de sulfato
e corrosdo da armadura (MEHTA e MONTEIRO, 2006).

Mehta e Monteiro (2006) definem adi¢gdes minerais como materiais silicosos finamente
moidos, adicionados aos materiais cimenticios em quantidades relativamente grandes.
Atualmente, as adigfes minerais normalmente utilizadas em substituicdo ao cimento s&o
residuos provenientes de outras industrias, como é o caso da silica ativa. Assim, 0 uso dessas
adicdes na inddstria cimenticia ajuda a reduzir o impacto ambiental causado pelos residuos
das outras indlstrias e também reduzem o volume de extragdo de matérias-primas para
fabricacdo do cimento, além de reduzir consumo de energia e consequentemente a poluicdo
(DAL MOLIN, 2005). As adi¢bes minerais serdo abordadas com mais detalhes nos préximos

topicos.

2.1.25. Aditivos

A NBR 11768 (ABNT, 2011) define aditivo, € o produto que adicionado durante o
processo de preparacdo do concreto em quantidade maxima de 5% em massa do material
cimenticio, modifica suas propriedades no estado fresco e/ou endurecido. Pode ser organico
Ou inorganico, mas seu carater quimico € sua principal caracteristica, possuindo uma funcao
principal, que pode ser acompanhada de uma funcdo secundaria, ou modificacfes inevitaveis
de certas propriedades dos concretos ou argamassas (ISAIA, 2005; NEVILLE, 2011).

Usados corretamente, os aditivos permitem melhorar a reologia do concreto em estado
fresco, melhorando a trabalhabilidade e diminuindo a segregagdo, modificando a pega e o

endurecimento do cimento, e melhorando a durabilidade e a resisténcia mecéanica dos
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materiais cimenticios. Permitem ainda obter uma regularidade na fabricacéo e na qualidade de
concreto ou argamassas e diminuir seu custo, pois pode aumentar o rendimento, facilitar a
aplicacdo na obra e reduzir o tempo da retirada de formas das estruturas (ISAIA, 2005).

Os aditivos geralmente séo classificados de acordo com suas fungdes, assim, podem ser
separados em trés grupos basicos: agentes incorporadores de ar, aditivos controladores de
pega e os redutores de &gua (MINDESS, YOUNG e DARWIN, 2003).

Os incorporadores de ar tém como objetivo principal a protecdo do concreto contra 0s
efeitos deletérios de ciclo gelo-degelo, mas também podem incrementar a trabalhabilidade,
diminuir a segregacdo e reduzir a exsudagdo. Ja os controladores de pega atuam sobre as
velocidades das reacdes de hidratacdo do cimento e podem ser divididos em aceleradores e
retardadores de pega (ISAIA, 2005; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Por sua vez, os aditivos redutores de agua, como 0 nome sugere, sdo aqueles que
diminuem a quantidade de &gua requerida para a obtencdo de uma mesma consisténcia, ou
seja, reduz a demanda de dgua do concreto, por isso, também sdo chamados de plastificantes
(MEHTA e MONTEIRO, 2006). Segundo Neville e Brooks (2010), os plastificantes sao
utilizados para obter uma resisténcia mais elevada pela reducéo da relacdo agua/cimento para
a mesma trabalhabilidade de uma mistura sem aditivo, para obter a mesma trabalhabilidade
pela reducdo do teor de cimento, e reduzir o calor de hidratacdo em concreto massa e também
para aumentar a trabalhabilidade de modo a facilitar o langcamento em locais inacessiveis.

Os aditivos redutores de &gua podem ser divididos em plastificantes e
superplastificantes, sendo que a diferenga entre os dois estd na sua efetividade. Os
superplastificantes sdo o mais recente e eficiente tipo de aditivo redutor de &gua, também
conhecidos como redutores de dgua de alto desempenho (MOLLAH et al., 2000; NEVILLE e
BROOKS, 2010). Eles sdo polimeros organicos naturais ou artificiais que sdo sollveis em
agua (SINGH et al., 1992) usados frequentemente para a producdo de concretos de alto
desempenho, pois possibilitam misturas trabalhaveis com teores de agua/cimento abaixo de
0,40. Comparado com os plastificantes de primeira geragdo, os superplastificantes podem ser
incorporados nas misturas de concreto em quantidades mais altas, sem causar efeitos
colaterais indesejados, como exsudacéo excessiva e retardamento do tempo de pega (MEHTA
e MONTEIRO, 2006).

Existem varios tipos de superplastificantes, que se diferenciam pelos compostos que 0s
constituem e podem ser baseados, em lignosulfonatos, condensados de naftaleno sulfonado
(BNS) e condensados de melamina-formaldeido sulfonadas (SMF) (ISAIA, 2005; MINDESS,
YOUNG e DARWIN, 2003). Além desses, uma geracdo de superplastificantes, baseados em
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éteres policarboxilicos, ou policarboxilatos (PCE), foi desenvolvida nos anos 80 (HIRATA,
1981). Eles possuem maior forca de dispersao das particulas de cimento e com isso provém
maior fluidez, possibilitando o desenvolvimento de concretos de ultra alto desempenho
(CUAD) e de concretos auto adensédveis (CAA). Apenas os PCEs tornaram possiveis a
reducdo da razdo agua/cimento para valores tdo baixos como 0,20 enquanto mantém uma boa
trabalhabilidade e prolongam a mesma (HOMMER, 2009; PLANK et al., 2015).

Os policarboxilatos sdo baseados no mesmo principio: uma cadeia principal aniénica
com grupos carboxilicos e cadeias laterais de poliéteres ligadas covalentemente a cadeia
principal. Apesar da cadeia principal levar uma carga negativa & superficie do cimento
causando repulsdo eletrostatica, o mecanismo do efeito dispersante destes aditivos €
claramente dominado pelo impedimento repulsivo estérico que é causado pelas cadeias
laterais ndo adsorventes do polimero (ROUSSEL, 2012). Os desenhos esquematicos do
polimero e do seu mecanismo de dispersao sao apresentados na Figura 2.3.

Figura 2.3 — Desenho esquematico de um polimero com cadeia principal anidnica e cadeias
laterais flexiveis ligadas (a) e da estabilizacdo estérica de suspensdes de pds por polimeros
policarboxilicos (b) (ROUSSEL, 2012).

Além disso, estudos recentes trazem evidéncias de que os aditivos quimicos também
podem influenciar na hidratacdo dos compostos cimenticios (LAND e STEPHAN, 2012;
YAJUN e CAHYADI, 2004) e o entendimento desse efeito precisa ser investigado, tanto nas
propriedades mecanicas quanto na escala microscépica (MULLER et al., 2015; STARK,
2011; THOMAS et al., 2011).
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2.1.3. Microestrutura

O concreto tem uma microestrutura altamente complexa e heterogénea, tornando dificil
a elaboracdo de modelos realistas que possam fazer uma predigdo confidvel do seu
comportamento microestrutural (MEHTA e MONTEIRO, 2006). Em nivel macroscopico, o
concreto pode ser considerado um material bifasico, consistindo de particulas de agregado
dispersas em uma matriz de pasta de cimento. Em relagdo a microestrutura, o concreto e a
argamassa podem ser diferenciados em trés fases: matriz da pasta de cimento, o agregado, e a
zona de transicdo interfacial entre a pasta e o agregado (AITCIN, 1998; MEHTA e
MONTEIRO, 2006; TAYLOR, 1997).

Segundo Stark (2011), a maioria das propriedades do concreto dependem muito da
qualidade da pasta de cimento endurecida e da interface entre a pasta e 0 agregado. A
microestrutura da pasta entdo é composta por fases anidras (grdos de cimento ou adi¢des
minerais que ndo reagiram), fases hidratadas (C-S-H, etringita, portlandita, AFm) e fases
menores como poros (STARK, 2011). Assim, para entender o desenvolvimento da
microestrutura é necessaria a compreensdo do seu processo de formacgéo a partir da hidratacéo
do cimento, que é relatado com mais profundidade no estudo de Thomas et al. (2011) .

A hidratacdo do cimento é a reac¢do quimica dos grdos anidros do cimento com a agua,
formando produtos que possuem caracteristicas cimentantes (MEHTA e MONTEIRO, 2006).
O entendimento entdo desta reacdo é importante porque determina o tempo de pega, e 0
endurecimento do material. Como o cimento Portland é um sistema multicomponente, sua
hidratacdo é um processo completo que consiste em uma série de reacGes quimicas
individuais que acontecem tanto em paralelo quanto sucessivamente (ODLER, 2004).

Desta maneira, os compostos do cimento ndo se hidratam a uma mesma velocidade;
enquanto os aluminatos se hidratam mais rapidamente e sdo responsaveis pelo enrijecimento,
e pela pega (solidificagdo), os silicatos, de hidratacdo mais lenta, sdo responsaveis na
determinacdo das caracteristicas do endurecimento e da taxa de desenvolvimento da
resisténcia mecanica até as idades mais avancadas (KIHARA e CENTURIONE, 2005;
MEHTA e MONTEIRO, 2006). Para compreender esse processo, é comum entdo o estudo
separado do comportamento das diversas fases mineraldgicas que compdem o clinquer
Portland, para depois estudar a interagéo entre todas elas no cimento (BYE, 1999; KIHARA e
CENTURIONE, 2005; SCRIVENER e NONAT, 2011).
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2.1.3.1. Hidratagdo do cimento Portland

A hidratacdo do cimento pode ser definida como a combinacdo de todos 0s processos
quimicos e fisicos que acontecem apds o contato das particulas anidras com a dgua (STARK,
2011). Segundo Bullard et al. (2011), cada um desses processos quimicos ocorrem em uma
taxa que é determinada tanto pela natureza do processo quanto pelo estado do sistema naquele
instante, e que podem ser separados em uma das seguintes categorias:

e Dissolucdo ou dissociacdo, que é a separacdo das unidades moleculares da
superficie de um sélido em contato com a agua.

e Difusdo, que descreve o transporte dos componentes da solucdo através do
volume de poros da pasta de cimento ou ao longo das superficies dos solidos.

e Crescimento, que envolve a incorporacdo de unidades moleculares na estrutura
de um solido cristalino ou amorfo dentro de sua propria camada de adsorcao.

¢ Nucleacdo, que inicia a precipitacdo heterogénea de solidos nas superficies de
outros solidos, ou homogeneamente na solucao.

e Complexacao, reagdes entre ions simples para a formacao de ions complexos ou
complexos moleculares adsorvidos na superficie do solido.

e Adsorcdo, que é a acumulacdo de ions ou outras unidades moleculares em uma
superficie.

Esses processos podem operar em série, em paralelo, ou em outro tipo de combinacéo, o
que torna complexo o estudo individual deles devido a dificuldade em isolar cada um dos
processos (BULLARD et al., 2011). De forma geral, Scrivener e Nonat (2011) afirmam que a
hidratacdo é fundamentalmente um processo heterogéneo de dissolucao-precipitacdo, em que
existem pelo menos duas fases solidas, a fase inicial (das particulas de cimento anidras) e a
final (do composto hidratado), e uma fase liquida.

De acordo com Bye (1999), para entender as reagcdes que ocorrem na hidratacdo do
cimento e conecta-las com a pega e o desenvolvimento da resisténcia na pasta endurecida, é
preciso saber entender as rea¢des de hidratacdo dos compostos individuais do cimento. Assim,
sera apresentada nessa secao inicialmente a hidratacdo dos silicatos, depois dos aluminatose

finalmente a hidratagdo completa do cimento Portland.
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Na maior parte da literatura, a atengdo sobre cinética de hidratacdo do cimento Portland
¢ focada na hidratacdo do silicato tricalcico (SCRIVENER e NONAT, 2011). Isto se da
porque o C5S constitui de 50 a 70% do cimento Portland em massa, domina o periodo inicial
de hidratacdo que compreende o desenvolvimento da pega e do desenvolvimento das
propriedades do material, ja que € o componente mais responsavel pela formacéo do silicato
de célcio hidratado (C-S-H), o principal produto da hidratacdo do cimento (BULLARD et al.,
2011; SCRIVENER et al., 2015).

A sequéncia de reacdo do C3S é melhor descrita tomando-se como referéncia a curva de
calorimetria, que exibe a evolucdo da taxa de calor com o tempo, como pode se observar pela
Figura 2.4. Esta curva pode ser dividida em quatro estagios que sdo de (1) reacdo inicial, (2)
periodo de reacdo lenta, (3) periodo de aceleracdo e (4) periodo de desaceleracdo, embora o
inicio e o fim de cada periodo seja dificil de identificar precisamente (BULLARD et al., 2011;
MINDESS et al., 2003; SCRIVENER e NONAT, 2011).
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Figura 2.4 — Taxa de hidratacdo da alita em funcdo do tempo dada por medicdes de
calorimetria isotérmica (adaptado de BULLARD et al., 2011).

O periodo de reagdo inicial é caracterizado pelas reacOes rapidas entre o silicato
tricalcico e a 4gua que comecam imediatamente ap6s a adi¢do de agua e € identificado por um
largo sinal exotérmico nos experimentos de calorimetria, que se encerra em aproximadamente
15 minutos, sendo seguido pelo periodo de reacdo lenta. Este estdgio pode ser chamado de
periodo dormente ou de inducdo, e se caracteriza por sua relativa inatividade, mas que tem

grande importancia pratica pois é o responsavel pelo tempo em que o concreto pode ser
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transportado e lancado antes da pega (MINDESS et al., 2003; SCRIVENER e NONAT,
2011).

Este periodo de inducéo € seguido pelo estagio de aceleracdo da reacdo, que geralmente
esta relacionado ao mecanismo de nucleagdo e crescimento do C-S-H na superficie da alita e &
nucleacdo do hidréxido de célcio (Ca(OH), ou CH) na forma cristalina, também chamada de
portlandita. Entdo, finalmente, acontece o periodo de desaceleracdo, onde a taxa de hidratacdo
é controlada por um processo de difusdo. Outros fatores também sdo importantes, como o
consumo das particulas pequenas, deixando apenas as grandes para reagir, e a falta de espaco
ou a falta de agua (BULLARD et al., 2011; SCRIVENER e NONAT, 2011). O C,S hidrata-se
de maneira similar, mas de forma mais lenta porque é menos reativo que a alita, contribuindo
principalmente para o desenvolvimento da resisténcia nas idades mais avangadas (MEHTA e
MONTEIRO, 2006; ODLER, 2004).

O cimento Portland, porém, além de ser formado principalmente pelos silicatos, tem a
presenca do aluminato tricalcico, que € a outra fase que afeta a cinética da hidratacdo nos
primeiros dias. De acordo com Bullard et al. (2011), a reacdo do C3;A na auséncia do sulfato
de célcio (ou gesso) é muito rapida, ndo tendo periodo de dorméncia, com pega quase
instantanea. Os primeiros hidratos formados séo hidréxido de aluminio pobremente cristalino
ou fases AFm. J& na presenca de uma fonte de gesso, a reacdo do C;A muda drasticamente,
existindo um periodo inicial de reacdo réapida, onde a etringita é a principal fase hidratada
formada. Esta reacdo inicial logo da espaco para um periodo de baixa liberacao de calor, cuja
extensdo depende da quantidade de sulfato de célcio no sistema (BULLARD et al., 2011;
POURCHET et al., 2009). Quando todo o sulfato de célcio é consumido, a taxa de reacdo
rapidamente aumenta, sendo o monosulfoaluminato de célcio a fase do produto principal.

Levando em consideragdo os principais compostos que o constituem e suas interacdes, a
hidratacdo do cimento Portland também pode ser acompanhada pela curva de calorimetria,
como apresentada na Figura 2.5. Assim, quando o cimento Portland ¢é dispersado em &gua, 0s
compostos de calcio comegam a participar da solucdo, fazendo com que a fase liquida fique
rapidamente saturada com varias espécies idnicas. Como um resultado da interacdo entre o0s
ions de célcio, sulfato, aluminato e hidroxila, dentro de poucos minutos sdo formados cristais
aciculares de trisulfoaluminato de calcio hidratado, chamado etringita ou fase AFt. Algumas
horas depois, largos cristais prismaticos de hidréxido de calcio e pequenos cristais fibrosos de
silicatos de célcio hidratados comegam a preencher o espago vazio ocupado pela agua e pelas
particulas de alita dissolvidas, até o crescimento total do C-S-H gel. Ap6s alguns dias,

dependendo da razdo alumina-sulfato do cimento, a etringita pode se tornar instavel e se
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decompor, formando o monosulfoaluminato hidratado, ou fase AFm, que tem uma morfologia
similar a placas hexagonais (MEHTA e MONTEIRO, 2006).
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Figura 2.5 — Curva de calorimetria do cimento Portland moderno (adaptado de BULLARD et
al., 2011).

2.1.3.2.  Produtos da hidratacdo do cimento Portland

Como ja mencionado, o principal produto da hidratacdo do cimento Portland € o silicato
de célcio hidratado, comumente referido como C-S-H ou C-S-H gel (RICHARDSON, 1999),
pois exerce o papel mais importante no desempenho mecénico e fisico do concreto e dos
outros materiais cimenticios, ocupando de 50 a 60% do volume de so6lidos de uma pasta de
cimento completamente hidratada (HU et al., 2014; MEHTA e MONTEIRO, 2006). O fato do
termo C-S-H ser hifenizado significa que ele ndo é um composto bem definido, possuindo
uma estequiometria variavel, que pode ser escrita como xCaO - SiO, - yH,0. Em um cimento
Portland puro, geralmente a razéo calcio/silicio (C/S) € de 1,75, com uma extensao de valores
que variam de aproximadamente 1,2 a 2,1 na pasta (MEHTA e MONTEIRO, 2006;
RICHARDSON, 2008).

Segundo Qomi et al. (2014), a estrutura molecular do C-S-H muda de cristalina, ou em
camadas, para amorfa a partir do aumento da razdo C/S, conforme apresentado na Figura 2.6,
que correlaciona o nivel de anisotropia no C-S-H com a razédo entre Ca e Si do composto.

Assim, a investigacdo desses compostos em pastas de cimento comuns por meio de técnicas



45

de difracdo de raios-X se torna limitada (RICHARDSON, 2008). Além disso, é consenso
entre a comunidade cientifica que ha a formacdo de dois tipos de C-S-H nas pastas
cimenticias, chamados de produto externo (outer product ou OP), que é o produto de
hidratagdo que cresce no espaco originalmente ocupado pela &gua, e produto interno (inner
product ou IP), que € o produto de hidratacdo que cresce no espago do grdo de cimento
(FONSECA e JENNINGS, 2010; RICHARDSON, 1999, 2008; TAYLOR, 1997).
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Figura 2.6 — Norma Euclidiana isostropica computada como uma indicacéo do nivel de
anisotropia no C-S-H (adaptado de QOMI et al., 2014).

Por outro lado, a morfologia do C-S-H ndo segue padrdes caracteristicos, podendo
assumir formas como, por exemplo, de estruturas similares a fibras pobremente cristalinas, ou
entdo a aparéncia de uma rede reticular similar a um favo de mel, ou até mesmo parecendo
como uma estrutra densa e macica com graos bem empacotados (MEHTA e MONTEIRO,
2006; MINDESS et al., 2003; TAYLOR, 1997). O mecanismo da formacdo dessas varias
morfologias ndo é bem entendido, mas héa trabalhos que sugerem que mudancas na umidade
da amostra ou taxas de secagem podem modificar também a morfologia desses compostos,
tendo o C-S-H propriedades similares a géis (FONSECA e JENNINGS, 2010). A Figura 2.7
mostra imagens de C-S-H feitas em microscopia eletronica de varredura em modo ambiental,

exemplificando as principais estruturas morfoldgicas encontradas em pastas cimenticias.
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Figura 2.7 — Micrografias de pasta cimenticia de C5S hidratada por 3 dias. As amostras em (a)
e (b) foram secadas até 75% de humidade relativa, exibindo C-S-H com estrutura amorfa e
morfologia granulosa. As figuras (c) e (d) exibem a mesma amostra com 100% e 33% de
umidade relativa, respectivamente, passando de uma morfologia mostrando 4gua em massa
para uma fibrilar ou acicular (FONSECA e JENNINGS, 2010).

O outro composto formado na hidratagcdo das particulas dos silicatos no cimento é o
hidroxido de célcio (Ca(OH), ou CH, na notacdo da quimica do cimento), comumente
referido pelo seu nome mineral, portlandita, que constitui 15% do volume de solidos na pasta
hidratada. Em condicOes ideais de cristalizagdo, o CH tem estequiometria bem definida e
forma cristais com uma morfologia de placas hexagonais prismaticas. Essa morfologia pode
variar, no entanto, dependendo do espaco disponivel, da temperatura de hidratagdo e das
impurezas presentes no sistema. Além disso, adi¢cbes podem afetar significativamente a
morfologia desses produtos, especialmente as dimensdes da célula unitaria do cristal
(MEHTA e MONTEIRO, 2006; TAYLOR, 1997). Algumas das morfologias mais comuns
encontradas em pastas e argamassas podem ser observadas na Figura 2.8.

O hidroxido de célcio contribui um pouco para a resisténcia e impermeabilidade da

pasta, ao reduzir o volume total de poros ao converter parte da agua liquida em forma sélida.



47

O composto, no entanto, € o mais solivel dos produtos de hidratacdo, limitando a
durabilidade, pois se a pasta é exposta a agua fresca, o CH sera lixiviado ou dissolvido,
aumentando a porosidade e fazendo o material cimenticio mais vulneravel ao ataque quimico
(MEHTA e MONTEIRO, 2006; TAYLOR, 1997; THOMAS e JENNINGS, 2008).

i 455,

C qn Det

260kv 30 16000x GSE 102 0 360 Tage C3S
e i

Acc )

Figura 2.8 — (a) Imagem de MEV de cristais de hidroxido de célcio (MEHTA e MONTEIRO,
2006) e (b) Imagem obtida a partir de MEV ambiental mostrando cristais de hidroxido de
calcio e silicato de célcio hidratado (STARK e WICHT, 2000).

Além do C-S-H e do CH, a hidratagéo do cimento Portland também resulta na formacéo
das fases AFm e AFt, a partir dos grdos de aluminato tricalcico, ferroaluminato tetracélcico, e
da presenca de sulfato de célcio. As duas fases tém impacto significativo na pega do cimento,
no ganho de resisténcia nas primeiras idades e no desempenho das propriedades a longo
prazo, como resisténcia aos sulfatos (FENG et al., 2016).

As fases AFm (Al,05-Fe,05-mono) sdo compostas de camadas principais carregadas
positivamente [Ca,(Al, Fe)(OH)¢]* e camadas intermédias carregadas negativamente
[X.nH,0]~ onde X pode ser um &nion monovalente (OH~,NO3) ou um &nion bivalente
(S03~,C037), como apresentado na Figura 2.9. O anion depende da composi¢io do cimento,
assim, em um tipico cimento Portland os éanions comuns sdo hidroxido e sulfato
(BAQUERIZO et al., 2015; MATSCHEI et al., 2007; TAYLOR, 1997).
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Figura 2.9 — Desenho esquematica da estrutura lamelar de uma fase AFm (BAQUERIZO et
al., 2015).

As principais fases AFm sdo exibidas na Figura 2.10, como o monosulfoaluminato,
monocarboaluminato, hemicarboaluminato, stratlingita e hidroxi-AFm. )
monosulfoaluminato é um composto formado durante a hidratacdo de cimentos com teor de
CaCO5; < 1% pela reacdo da etringita formada inicialmente com o C;A remanescente, cuja
formula é C,ASH¢,,. O monocarboaluminato (C,ACH;;) e o0 hemicarboaluminato

(C4AC, 5H;,) sdo fases similares.

Figura 2.10 — Imagens de MEV das fases AFm exibindo (a) monosulfoaluminato
(MATSCHEI et al., 2007), (b) hemicarboaluminato, (c) stratrlingita e (d) hidroxi-AFm
(BAQUERIZO et al., 2015).
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A stratlingita (C,ASHg) pode ocorrer como um produto da hidratagdo em cimentos
compostos com escoria, metacaulim ou cinzas volantes como em cimentos com alto teor de
alumina. A fase hidroxi-AFm, ou C,AH-,,, ndo é muito provavel devido a presenca de
sulfatos e carbonatos e também a sua caracteristica metaestavel (BAQUERIZO et al., 2015;
TAYLOR, 1997).

Ja as fases AFt (Al,05-Fe,05-tri) tém a formula constitucional geral
[Cas (Al Fe)(OH)¢ - 12H,0], - X5 - xH, 0, onde X representa geralmente um anion bivalente,
e sdo formadas em condicBes similares as fases AFm, mas em altas razdes CaX para
Ca3 (Al Fe). A fase AFt mais importante € a etringita, um sulfoaluminato de calcio de alto
sulfato, que tem a morfologia de cristais aciculares ou hexagonais prismaticos, como pode ser
observado na Figura 2.11. Podem se formar ainda a “etringita de carbonatos” e a “etringita de
ferro”, quando o anion da féormula é CO5 ou quando ha Fe no lugar do aluminio (BALONIS e
GLASSER, 2009; TAYLOR, 1997).

|-
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Figura 2.11 — Imagem de MEV de tipicos crlstals hexagonais de monosulfoaluminato de
calcio e cristais em formato de agulhas de etringita, formados pela mistura de solucfes de
aluminato de célcio e sulfato de calcio (MEHTA e MONTEIRO, 2006).
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2.1.3.3.  Estrutura da pasta e da zona de transi¢édo

A pasta endurecida de cimento Portland € constituida de grdos anidros de cimento, dos
produtos hidratados a partir dos compostos do cimento, como o C-S-H, a portlandita, a
etringita e outros, e também de poros capilares (MEHTA e MONTEIRO, 2006). Segundo
Neville (2011), a relacéo entre o volume total de produtos sélidos da hidratagdo do cimento e
o0 volume total dos poros depende tanto da relacdo agua/cimento da mistura como também do
estagio da hidratacdo. Dessa forma, a porosidade capilar e 0 excesso de agua necessario para a
trabalhabilidade do concreto fresco determinam a resisténcia do concreto. A durabilidade de
pastas, argamassas e concretos a base de cimento Portland esta diretamente associada a
porosidade desses materiais no estado endurecido (MORANVILLE-REGOURD, 1992).

Entretanto, as varias fases existentes na pasta de cimento hidratada ndo possuem
uniformidade na distribuicdo, tamanho ou morfologia. Esta falta de homogeneidade pode
ocasionar efeitos na resisténcia e em outras propriedades mecanicas, uma vez que essas
propriedades sdo controladas pelos extremos microestruturais, ou seja, pelas regides mais
fracas (MEHTA e MONTEIRO, 2006; NEVILLE, 2011).

Uma das fases mais importantes na microestrutura de concretos e argamassas € a zona
de transicdo interfacial (ITZ) entre a pasta e o agregado. Ela é a responsavel pelo
comportamento quase-ductil do concreto (NEVILLE, 2011; SCRIVENER et al., 2004). A
existéncia dessa regido esta baseada no chamado efeito de “parede” do empacotamento dos
grdos de cimento diante da superficie praticamente plana do agregado, que é diretamente
responsavel por sua maior porosidade. Assim, devido ao modo que é formada, a ITZ ndo é
uma zona bem definida, mas uma regido de transicdo cuja espessura pode variar com a
microestrutura do compdsito cimenticio e é considerada a fase limitante da resisténcia no
concreto (MEHTA e MONTEIRO, 2006; SCRIVENER et al., 2004)

No estado fresco, a ITZ ¢é a responsavel pela necessidade de mais dgua na mistura, pois
filmes de &4gua séo formados ao redor das particulas de agregado, devido ao efeito de “parede”
(MEHTA e MONTEIRO, 2006). Esse efeito provoca o acumulo de mais agua na superficie
do agregado, onde a razdo agua/cimento dessa zona se torna maior do que na pasta de cimento
mais distante. Além disso, por causa da porosidade da regido, ha um favorecimento da
deposicdo de mais hidroxido de célcio e também de etringita, com o progresso da hidratacdo
(AITCIN, 1998; MEHTA e MONTEIRO, 2006; SCRIVENER et al., 2004).
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Uma das estratégias, entdo, para a melhora no desempenho mecénico do concreto e dos
outros materiais cimenticios € modificar a zona de transicdo interfacial até um nivel
comparavel a pasta de cimento mais afastada do agregado. Essa modificacdo da ITZ pode ser
feita através da mudanca na distribuicdo dos tamanhos das particulas dos materiais
cimenticios e incorporagdo de adicGes minerais na mistura. (ATTCIN, 1998; GHAFARI et al.,
2014; NILI e EHSANI, 2015; SCRIVENER et al., 2004).

2.2. AdicOes minerais

Além da reducdo do impacto ambiental, de acordo com Dal Molin (2005), a
incorporacdo de adi¢des minerais em geral resulta na produgdo de materiais cimenticios com
melhor desempenho, pois modificam a estrutura interna da pasta de cimento hidratada. Esses
materiais sdo adicionados na mistura com o objetivo de aumentar a densidade, a
impermeabilidade e a resisténcia do concreto, melhorar a trabalhabilidade, diminuir o risco de
segregacgdo durante o transporte e 0 manuseio, diminuir o teor de cimento para menor custo e
para melhorar a resisténcia do concreto em ambientes agressivos e ataques quimicos
(BRANDT, 2009; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

As adicBes minerais possuem varias classificagdes, de acordo com sua composi¢ao
quimica, mineralégica e morfolégica, mas a mais utilizada é a classificacdo de acordo com
suas acdes fisico-quimicas nos compositos cimenticios, dividida em trés grupos: material
pozolanico, material cimentante e filer (DAL MOLIN, 2005; MEHTA e MONTEIRO, 2006).
Em geral, a quimica desses materiais suplementares € caracterizada (com a excec¢do da pedra
calcéria) pelo baixo teor de célcio em relacdo ao cimento Portland, como pode ser observado
no diagrama da Figura 2.12 (LOTHENBACH, SCRIVENER e HOOTON, 2011).

Segundo a NBR 12653 (ABNT, 1992), materiais pozolanicos sdo “materiais silicosos
ou silicoaluminosos que, por si s6s, possuem pouca ou nenhuma atividade aglomerante, mas
que, quando finamente divididos e na presenca de agua, reagem com o hidroxido de célcio
para formar compostos com propriedades aglomerantes”. Exemplos de materiais pozolanicos
sdo a cinza volante com baixo teor de calcio, as argilas calcinadas, cinzas vulcanicas e cinza
da casca de arroz. Existem ainda os materiais considerados superpozolanicos, cujos efeitos de

reacdo com o hidroxido de célcio sdo maiores, como 0 metacaulim e a silica ativa, sendo esta
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uma das adi¢gBes minerais mais utilizadas atualmente na industria da construcdo civil (DAL
MOLIN, 2005; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

wt%”

metacaulim

escoéria

cimento Portland

Ca0

* porcentagem em peso

d Icari
pedra calcéria ALO,

Figura 2.12 - Diagrama terndrio CaO — Al,0; —Si0, dos materiais cimenticios
suplementares (adaptado de LOTHENBACH; SCRIVENER; HOOTON, 2011).

Diferentemente dos pozolanicos, os materiais cimentantes ndo necessitam do hidroxido
de calcio para formar compostos com propriedades aglomerantes, mas sua hidratacdo €
normalmente lenta. Um material cimentante bastante utilizado é a escoria granulada de alto-
forno, até mesmo na fabricacdo de cimentos compostos como o CP II-E. J& o filer pode ser
definido como uma adicdo mineral finamente dividida sem atividade quimica, sendo sua a¢édo
através do efeito fisico de empacotamento granulométrico e pontos de nucleacdo para a
hidratacdo dos grdos, como calcario e pé de pedra.

Além das adi¢Ges minerais conhecidas, a sintese, caracterizacdo e aplicacdo de materiais
na extensdo da escala nanométrica possibilitaram o desenvolvimento de novas adicdes e
aditivos, como superplastificantes, nanoparticulas e nanoarmaduras. As nanoparticulas sdo
usadas como adic¢des no concreto, melhorando suas propriedades mecéanicas, durabilidade, e
também utilizadas no controle da hidratacdo do cimento. Dentre as nanoparticulas mais
utilizadas, estdo a nano-SiO, (nano-silica), nano-Fe,05, nano-TiO, (nano-titania) e nano-
Al,0; (nano-alumina) (RAKI et al., 2010; SANCHEZ e SOBOLEV, 2010). Particulas de C-
S-H obtidas por moagem de minerais como tobermorita e xonotlita também s&o usadas como
adi¢cdes minerais, para controle da hidratagcdo do cimento (LAND e STEPHAN, 2012, 2015;
THOMAS, JENNINGS e CHEN, 2009).
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2.2.1. Silica ativa

A silica ativa é um subproduto resultante da fabricagdo do silicio metalico, ligas de
ferrosilicio e outras ligas, que sdo produzidos em grandes fornos elétricos de fusdo onde o
quartzo é reduzido na presenca de carvdo. A reducdo do quartzo para silicio, em temperaturas
acima de 2000 °C, produz vapor de mondxido de silicio, SiO, que oxida e condensa na zona
de baixa temperatura do forno em pequenas particulas (Figura 2.13) chamadas de silica ativa
ou micro silica (AITCIN, 1998; DAL MOLIN, 2005; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

Esta adicdo mineral silicosa, é caracterizada por suas particulas pequenas e esféricas
(Figura 2.13) e composicdo de mais de 85% de silica amorfa, sendo considerada uma
pozolana altamente reativa. As propriedades da silica ativa dependem muito do tipo de liga
produzida e do processo usado para sua fabricagdo. Assim, ha variacdes de cor, dependendo
da quantidade de impurezas na adi¢do, como carbono e ferro. Assim, quanto mais carbono,
mais escura é a cor da micro silica. H4 também diferencas no teor de silica amorfa e cristalina
e na uniformidade do tamanho das particulas, variando de didmetros de 0,1 a 1 um (AITCIN,
1998; CHANDRA e BERNTSSON, 1997; MEHTA e MONTEIRO, 2006).

e,
A,
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Figura 2.13 — Micrografia das particulas de silica ativa (BYUNG-WAN et al, 2007).

Apesar de haver muitos estudos relatando as melhoras da adicdo da silica ativa na
resisténcia e na durabilidade de concretos, argamassas e até pastas de cimento (MEHTA e
GJORV, 1982; NILI e EHSANI, 2015; RAO, 2001; TOUTANJI e TAHAR, 1995), outros

pesquisadores mostram que nédo existe diferenca significativa nos materiais cimenticios com
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ou sem a micro silica (DUVAL e KADRI, 1998; MAZLOOM, RAMEZANIANPOUR e
BROOKS, 2004; SENFF et al., 2010; YAJUN e CAHYADI, 2003). De fato, muitos fatores
podem influenciar o desempenho de uma adicdo mineral nos materiais cimenticios, como o
tipo e a estrutura da adicdo, o tamanho de suas particulas, a razdo &gua/cimento e 0 uso
combinado de superplastificante. Para entender o comportamento dos materiais cimenticios
com a incorporacdo de adi¢cBes minerais € preciso, assim, compreender o efeito da inclusédo

dessas adi¢des, como sera abordado no proximo tépico.

2.2.2. Efeito das adi¢des minerais silicosas

O uso de adi¢cBes minerais e sua combinacdo com aditivos quimicos tem diferentes
efeitos no comportamento fresco, nas propriedades mecanicas e na microestrutura dos
materiais cimenticios, através de mudancas nos fenémenos fisicos e quimicos em escalas
macro, micro e nanométricas (CHANDRA e BERNTSSON, 1997; DAL MOLIN, 2005;
MEHTA e MONTEIRO, 2006). De acordo com a literatura, a micro e nano-silica podem agir
de trés maneiras diferentes nos materiais cimenticios, através dos efeitos de atividade
pozolanica, efeito filer e como sementes de hidratacio (LOTHENBACH et al., 2011,
MULLER et al., 2015; SCRIVENER e NONAT, 2011).

O efeito pozolanico se d& atraves da reacdo do hidroxido de célcio liberado durante a
hidratacdo cimento Portland (2.5) com a silica incorporada no sistema como adicdo mineral, e
pode ser chamada também de reacdo pozolanica, apresentada na equacdo (2.6). Esta reacéo
produz o C-S-H, responsavel pelo desempenho mecéanico do material, e consome o CH da
pasta, diminuindo a quantidade de portlandita e também a razdo C/S do C-S-H formado.

Reacéo do cimento Portland:
C3S+H — C-S-H+CH (2.5)
Reacéo pozolanica:
Pozzolana + CH+H — C-S-H (2.6)

O efeito filer acontece quando ha uma maior densidade de empacotamento das
particulas devido ao menor tamanho da micro e nano-silica que preenche 0s vazios entre 0s

gréos de cimento e contribui para a redugédo da porosidade capilar e consequente aumento da
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resisténcia mecanica (LAND e STEPHAN, 2012; MEHTA e MONTEIRO, 2006). Esse
empacotamento é beneficiado com a existéncia de distribuicdes granulométricas diversas e
também da morfologia e porosidade das particulas no sistema, assim como da dispersao das
mesmas (CASTRO e PANDOLFELLI, 2009).

A adicdo de nanoparticulas, aléem dos efeitos de reacdo e filer, pode estimular os
processos de nucleacdo durante o inicio da hidratacdo do cimento. Devido ao tamanho
pequeno das nanoparticulas, elas fornecem grandes areas superficiais para uma mesma massa
de particulas micrométricas, que podem agir como pontos de nucleacdo de C-S-H, ou
sementes de C-S-H, acelerando a hidratagdo do cimento. Thomas et al. (2009) ainda
estudaram a adicdo de nanoparticulas de C-S-H, que diretamente servem como sementes de
nucleacdo para a fase do silicato de célcio hidratado, acelerando ainda mais a hidratacdo do
cimento (LAND e STEPHAN, 2012, 2015). Um desenho esquematico do processo de
hidratacdo do cimento com adicdo das particulas pode ser visto na Figura 2.14.

(a) (c)
/_) b andl \/——/ - g,

1 Grao de cmerﬂo&\ U Smca@.. \Sementeskdg
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Produto de hidratacdo -

Figura 2.14 — Processo de hidratacdo (a) do cimento puro, (b) com adi¢do de nano-silica e (c)
com adicao de sementes de C-S-H, em diferentes tempos (1-3) depois da mistura (adaptado de
LAND; STEPHAN, 2012).

Assim, através dos efeitos descritos acima, a utilizacdo de adigdes minerais silicosas
podem influenciar beneficamente as propriedades das pastas, argamassas e concretos. E
importante salientar que a eficiéncia de uma adicdo pode variar em funcdo da quantidade
utilizada, das condicdes de cura e das suas propriedades, como composi¢do quimica,
mineralogica e granulométrica (DAL MOLIN, 2005).
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No estado fresco, a incorporacdo de adigdes minerais afeta a coesdo e a fluidez dos
materiais cimenticios, principalmente quando seu didmetro médio é semelhante ou inferior ao
do cimento. O aumento da relacdo do volume de sélidos para o volume de agua produz uma
pasta com maior plasticidade e coesdo. A exsudacao e a segregacdo também séo reduzidas em
fungdo do maior volume de finos e menor consumo de agua para uma dada trabalhabilidade,
como é o caso da cinza volante. No entanto, quando as particulas das adi¢es sao muito
pequenas, como é o caso da silica ativa, 0 consumo de agua (e de superplastificante, quando
adicionado) aumenta, devido & maior area superficial para molhagem, mesmo reduzindo a
tendéncia a segregacdo e exsudagdo (DAL MOLIN, 2005, MAZLOOM,
RAMEZANIANPOUR e BROOKS, 2004; RAO, 2003).

No estado endurecido geralmente a utilizacdo de adi¢des minerais aumenta a resisténcia
a compressao dos materiais cimenticios, através da diminuicdo dos poros presentes na pasta
de cimento e da diminuicdo da zona de transicdo entre a pasta e o agregado. A resisténcia
final do concreto com adicbes minerais e sua evolucdo dependem da quantidade e
caracteristicas da adi¢do, da dosagem do concreto, das condi¢gdes de cura, da presenca de
superplastificantes, entre outros. No caso das adi¢des comum, a substituicdo pode variar entre
5 e 15%, podendo ser menores quando a adi¢do for nanoparticulada (BRANDT, 2009; DAL
MOLIN, 2005; NILI e EHSANI, 2015; QUERCIA e BROUWERS, 2010).

A durabilidade dos concretos, argamassas e pastas também é favorecida com a adicao
de materiais suplementares, através da reducdo da porosidade capilar, da substituicdo de
compostos sollveis e lixiviaveis, como o hidréxido de célcio, por compostos estaveis e
resistentes e diminuicdo da permeabilidade. Os efeitos causados pelas adi¢cbes também
contribuem para uma maior resisténcia a sulfatos, para reducdo das reaces expansivas dos
alcalis do cimento com agregados (BRANDT, 2009; DAL MOLIN, 2005).

2.3. Nanoparticulas de quartzo

2.3.1. Nanotecnologia aplicada a construcéo civil

Pode-se dizer que a atuacdo da nanotecnologia na construcao civil comegou nos anos

90, quando o setor identificou a industria do concreto como um dos 40 setores mais provaveis
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de serem influenciados pela nanotecnologia em 10-15 anos (BARTOS, 2009; ZHU, BARTOS
e PORRO, 2004). De acordo com a literatura, podem ser citados como 0s principais avancos
da nanotecnologia com impacto na construcao civil:

e Nanociéncia dos materiais cimenticios, que engloba o entendimento dos
fendmenos basicos na escala nanométrica como a hidratacdo do cimento e
formacdo de nanoestruturas, a correlacdo das propriedades macro com o
comportamento microestrutural e as interfaces no concreto (BARTOS, 2009;
ZHU, BARTOS e PORRO, 2004).

e Novas técnicas e instrumentacdes para observacdo e medicdo na nanoescala,
como microscopia eletronica de varredura e transmissao, microscopia de forca
atdbmica, espectroscopia de ressonancia magnética nuclear e outros (SANCHEZ
e SOBOLEV, 2010).

e Novos materiais estruturais de alto desempenho como nanotubos de carbono,
nanocompositos e nanoparticulas, modificacdo da nanoestrutura de materiais
tradicionais como concretos, acos e aditivos quimicos e novos materiais e
componentes multifuncionais como é o caso dos materiais auto curaveis
(BARTOS, 2009; GE e GAO, 2008; SANCHEZ e SOBOLEV, 2010; ZHU,
BARTOS e PORRO, 2004).

e Estruturas inteligente e uso de micro e nano sensores. Por exemplo sistemas
nano eletromecéanicos e sensores biomiméticos, assim como sistemas de
diagnostico e monitoracéo integrados (BARTQOS, 2009; GE e GAO, 2008).

e Aplicacbes em energia sustentavel e meio ambiente, através do
desenvolvimento de células a combustivel, lampadas de eficiéncia energética e
materiais fotocataliticos (BARTQOS, 2009; ZHU, BARTOS e PORRO, 2004).

Segundo Sanchez e Sobolev (2010), no concreto e em outros materiais cimenticios, a
nanotecnologia é aplicada de duas principais maneiras, a nanociéncia e a nanoengenharia. A
nanociéncia que lida com a medida e caracterizagdo de estrutura na escala micro e
nanométrica dos materiais cimenticios para entender melhor como essa estrutura afeta as
propriedades e o desempenho do material na escala macro. J& a nanoengenharia envolve as
técnicas de manipulacdo da estrutura na nanoescala para desenvolver compdsitos cimenticios
multifuncionais e com superior desempenho mecanico e durabilidade. O concreto pode ser
projetado através da incorporacdo de materiais de tamanho nanométrico, como nanoparticulas

e nanotubos, para controlar seu comportamento e adicionar novas propriedades.
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As nanoparticulas sdo caracterizadas pela grande area superficial em relagdo ao volume
(Figura 2.15), o que prové potencial para alta reatividade quimica. Como ja mencionado, as
nanoparticulas podem agir como ndcleos para a hidratacdo das fases do cimento, devido a alta
reatividade, como nano-reforcos e como filer, densificando a microestrutura e a zona de
transicdo de concretos e argamassas e levando a reducdo da porosidade (LOTHENBACH et
al., 2011; SANCHEZ e SOBOLEV, 2010). Além disso, se forem ricas em silica, as
nanoparticulas tambeém podem reagir com o hidroxido de célcio do sistema para a formacéo
da fase de silicato de célcio hidratado (SAID et al., 2012; SANCHEZ e SOBOLEV, 2010). Ja
existem Vvarios estudos sobre materiais cimenticios com a incorporacdo de nano-silica
(BYUNG-WAN et al., 2007; GHAFARI et al., 2014; NILI e EHSANI, 2015; QING et al.,
2007; SAID et al., 2012; SENFF et al., 2010) e alguns estudos com adi¢do de nano-Fe, 04,
nano-TiO, e nano-Al,05 (LI et al., 2004; LIU, L1 e XU, 2015).
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Figura 2.15 — Tamanho da particula e area superficial especifica relacionadas aos materiais do
concreto (adaptado de SOBOLEV; GUTIERREZ, 2005).

2.3.2. Nanoparticulas de quartzo e suas propriedades

A silica, ou dioxido de silicio (Si0,), € o maior componente da crosta terrestre e é o

material chave em muitas aplica¢fes tecnologicas como vidros (SANTOS et al., 2013),
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sensores (SUZUKI et al., 2012) e eletronicos. Ela pode se apresentar na forma cristalina, onde
sua estrutura molecular tem uma ordenacao periodica de longo alcance, ou na forma vitrea ou
amorfa, em que a estrutura ndo apresenta ordenagdo, ou possui ordenacgdo de curto alcance.
Segundo Gétze (2009), o principal mineral de silica € o quartzo, também chamado de quartzo-
a, que é a forma de silica cristalina mais comum e abundante, ocorrendo em grandes
quantidades em rochas igneas, metamorficas e sedimentares.

Embora nanoparticulas de quartzo possam ser encontradas na natureza (LINDGREEN
et al., 2010), essas formagfes sdo incomuns, por isso a obtencdo de nanoparticulas de quartzo
geralmente é realizada de forma sintética. Segundo Schenkel (2015), a principal rota bottom-
up de obtencdo de nanoparticulas de quartzo é por sintese hidrotermal, caracterizada pela
submissdo dos reagentes a condi¢cdes de alta temperatura e pressdo no meio aquoso. Pela rota
top-down, o processo mais utilizado para essa obtencdo é a moagem de alta energia, que pode
ser feita através de moinho de bolas devido a alta energia mecéanica (BHUSHAN, 2010).

A transformacdo de materiais bulk em nanomateriais pode resultar também na mudanca
de suas propriedades, devido principalmente a influéncia dos fenbmenos quanticos e dos
efeitos de superficie (BHUSHAN, 2010). Os efeitos de superficie ocorrem porque os atomos
da superficie ttm menos vizinhos do que os atomos do interior das particulas e, devido ao
baixo numero de coordenacdo e de ligacBes quimicas, sdo menos estaveis. A diminuicdo do
tamanho das particulas, entdo, leva a uma maior fracdo de atomos na superficie, ou seja, a
uma maior razdo area superficial/volume. Esse efeito pode causar mudanca nas propriedades

termodindmicas do material e também em sua estrutura (ROUDNER, 2006).

2.3.3. Aplicacbes de particulas de quartzo em materiais cimenticios

Por muito tempo acreditou-se que a atividade pozolanica de um material utilizado como
adicdo mineral estava relacionada a sua estrutura amorfa (GREENBERG, 1957; MEHTA e
GJORV, 1982). Trabalhos utilizando p6s de quartzo com particulas de diametros com mais de
10 pm classificam o quartzo como um material quimicamente inerte. Essas pesquisas
ressaltam que o mecanismo de contribui¢do das particulas de quartzo desses diametros nos
materiais cimenticios esta relacionado ao seu efeito filer a partir da densificacdo da matriz da
pasta de cimento e maior empacotamento dos grdos (COURTIAL et al., 2013; RAHMANI e
RAMZANIANPOUR, 2008).
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No entanto, no desenvolvimento do concreto de pds reativos por Richard e Cheyrezy
(1995) a utilizacdo de pd de quartzo se mostrou necessaria para a obtencdo das altas
resisténcias apos o tratamento térmico. Em seus estudos com a adicdo de particulas de quartzo
de 10 pum e silica ativa de 1 um nas formulages deste tipo de concreto, foi investigada a
reatividade pozolanica dessas duas adi¢cdes atraves de Ressonancia Magnética Nuclear (NMR)
e observada a ocorréncia de atividade pozolanica tanto do quartzo quanto da silica ativa, que
aumentou com a duracdo do tratamento térmico imposto ao concreto (ZANNI et al., 1996).

Da mesma forma, os trabalhos de Benezet e Benhassaine (1999a, 1999b) demonstraram
que a estrutura cristalina das particulas ndo é um obstaculo para os pds de quartzo e que a
reacao pozolanica ndo esta relacionada a estrutura amorfa das particulas na reacdo, suportando
a afirmacdo de que o quartzo ndo € um material quimicamente inerte. Suas analises afirmam
que a reatividade pozolanica das particulas de quartzo dependem fortemente do seu tamanho,
possuindo melhor desempenho quanto menor o didmetro e consequente maior area
superficial. Os autores definiram como didmetro critico o valor de aproximadamente 5 pm
associado a area superficial especifica critica de 10.000 cm? g* para que haja reatividade do
po de quartzo.

Em seu livro de quimica do cimento, Taylor (1997) expde estudos que relatam a
reatividade pozolanica do quartzo em curas sob pressdo em processos de autoclave. Agarwal
(2006) também avaliou a atividade pozolanica de varios materiais silicosos e concluiu que
particulas de quartzo com diametro médio de 5 pm possui atividade pozolanica,
corroborando com os trabalho de Benezet e Benhassaine (1999a, 1999b) . Rashad e Zeedan
(2012) estudaram pastas de cimento com p6 de quartzo sob o efeito de elevadas temperaturas
e observaram a reacdo do material com o hidréxido de céalcio nas pastas de cimento. Di Bella
et al. (2015) buscou utilizar particulas de quartzo visando seu comportamento inerte e
concluiu que o material possuia alguma atividade pozolanica devido a uma pequena porcao de
particulas finas.

Além dos mecanismos de reacdo pozolénica e efeito filer, o entendimento de que as
adicdes minerais podem agir como sementes de hidratacdo na matriz da pasta de cimento
ajudou a entender a atuacdo das particulas de quartzo nos materiais cimenticios (CYR et al.,
2006; KADRI e DUVAL, 2002; LAND e STEPHAN, 2012; LAWRENCE et al., 2005).
Assim, a partir dos trés mecanismos de acdo, sdo demonstrados em diversos trabalhos o
satisfatorio desempenho de particulas de quartzo na resisténcia e durabilidade dos materiais
cimenticios (CWIRZEN et al., 2008; JUSTNES et al., 2005; RASHAD e ZEEDAN, 2012).
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1. Consideracdes iniciais

A fim de um melhor entendimento do efeito da adi¢do das nanoparticulas de quartzo em
materiais cimenticios de alto desempenho, este trabalho foi conduzido em duas partes
diferentes e complementares. A primeira parte foram experimentos conduzidos em pastas de
cimento, utilizadas tanto para testar a adicdo de nanoquartzo neste tipo de compdsito, quanto
para fazer um levantamento dos fatores que mais influenciaram o desempenho da adicdo.
Apdbs a a selecdo desses de fatores pela analise do desempenho das pastas, realizou-se a
segunda parte do trabalho, que foram os experimentos conduzidos em argamassas. Entdo os
resultados para os dois compdsitos foram comparados e discutidos e, por fim, foi feita uma
analise da microestrutura dos materiais cimenticios, a fim de correlacionar os resultados
mecanicos com a microestrutura apresentada.

Primeiramente serdo dispostos neste capitulo os métodos de caracterizacdo dos
materiais e 0s equipamentos utilizados para as anélises. Depois serd exibida a propria
caracterizacdo dos materiais utilizados tanto na pasta quanto na argamassa. Entdo serédo
apresentados o teste de verificacdo de atividade pozolénica para o nanoquartzo e as
metodologias dos experimentos em pastas e em argamassas, e por fim a metodologia adotada

para a realizacdo da analise microestrutural dos compositos.

3.2. Métodos de caracterizacdo dos materiais

3.2.1. Espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX)

A espectroscopia de fluorescéncia de raios-X (FRX) pode ser definida como uma
técnica elementar que permite identificar a composicdo quimica de uma amostra a partir da

producdo e deteccdo de raios-X caracteristicos (CULLITY, 1956).
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Neste trabalho, a andlise foi feita a partir de um espectrometro modelo RIX-3100 da
Rigaku Corporation, equipado com um alvo de rodio (Rh) excitado com 50 kV e 50 mA e um
cristal analisador de LiF (200) do laboratério multiusuarios do DEMM, UNICAMP.

3.2.2. Difracéo de raios-X (DRX)

A difracdo de raios-X (DRX) € uma técnica que permite determinar a estrutura cristalina
dos materiais, consistindo na irradiacdo de uma amostra com um feixe de raios-X e na coleta
da radiacdo difratada em funcéo do angulo de incidéncia do feixe. A partir dos difratograma é
possivel identificar as estruturas e a cristalinidade do material, pois cada composto tem um
padrdo de difracdo Unico (CULLITY, 1956).

O difratdmetro utilizado neste trabalho foi o Difratdbmetro de Raios-X PANalytical,
modelo X'Pert Pro MRD XL do Laboratério Nacional de Nanotecnologia (LNNano) do
Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM). O difratdmetro foi equipado
com tubo de cobre (A=1,54 A), intervalo de 10° < 20 < 60°, passo de 0,01° em 20, operado a
45 kV e 40 mA.

3.2.3. Microscopia eletronica de varredura (MEV)

O microscopio eletrdnico de varredura opera a partir da irradiacdo de um feixe de
elétrons na amostra a ser estudada e da utilizacdo dos sinais provenientes dessa interacao entre
elétron e matéria, gerando imagens a partir da reconstrucdo desses sinais, com a ajuda de
diferentes detectores. A partir dessa técnica é possivel obter informagdes como a morfologia
do material, através do modo de deteccdo de elétrons secundarios (SE) e sua composi¢do
quimica analisada por meio de espectroscopia de energia de raios-X (EDS) (REIMER, 1998).

As micrografias feitas neste trabalho foram obtidas pelo microscépio eletronico de
varredura (MEV) FEI modelo Quanta 650 FEG, equipado com canhdo Schottky do
LNNano/CNPEM. O microscopio operou em modo alto vacuo e tensdo de aceleracdo de 15
kV.
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3.3. Caracterizacao dos materiais

Alguns dos materiais apresentados foram utilizados apenas em um dos compositos,
como € o caso do cimento Portland CP V-ARI, utilizado apenas nos experimentos em pastas,

e da areia, utilizada apenas nos experimentos de argamassa.

3.3.1. Cimento Portland

Os cimentos utilizados foram os cimentos Portland CP II-E e CP V-ARI da
LafargeHolcim, cujas propriedades sdo especificadas pelas normas brasileiras NBR 11578
(ABNT, 1991a) e NBR 5733 (ABNT, 1991b), respectivamente. A andlise da composicao
qguimica dos cimentos em termos de 6xidos foi feita a partir de FRX do pd de cimento,

disposta na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Composicdo quimica dos cimentos Portland utilizados.

Oxidos (Wt%) CPII-E  CPV-ARI
CaO 79,25 76,65
SiO, 8,77 8,59
Aly03 1,76 1,62
Fe2O3 3,77 4,30
MgO 0,46 0,65
SOs 2,10 4,56
K20 0,94 1,29
P2Os 0,49 0,92
TiO2 0.56 0,55
MnO 0,83 0,34
Na.O - 0,24
SrO 0,71 0,23
V205 0,38 -

Foi também realizada difracéo de raios-X dos dois tipos de cimento para a determinacgéo

da composicao das fases formadas, como pode-se observar nas Figuras 3.1 e 3.2.
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Figura 3.1 — Difratograma do cimento CP II-E.
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Figura 3.2 — Difratograma do cimento CP V-ARI.

A determinacdo da massa especifica dos dois tipos de cimento foi realizada segundo a
norma NBR NM 23 (ABNT, 2001a), a partir de duas amostras para cada cimento. Com
auxilio de um funil de haste longa, foi introduzido o querosene nos dois frascos de Le
Chatelier, até os niveis ficarem entre as marcas de zero a 1 cm3. Os frascos foram tampados e

colocados em banho termorregulador de temperatura 23 °C por 30 minutos. Apos esse tempo,
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eles foram retirados e realizadas as leituras iniciais. Entdo colocou-se em cada amostra uma

massa de 60 g de cimento, tampando e retirando o ar dos frascos para a leitura final.

O valor da massa especifica para cada cimento consiste na média dos resultados de cada

frasco, obtida através do célculo da massa da amostra dividida pela diferenca entre os

volumes final e inicial. Os resultados estdo expostos nas Tabela 3.2 e 3.3.

Tabela 3.2 — Massa especifica do cimento Portland CP II-E.

N°dos Massada  Temperatura Leitura dos volumes V2-V1 Massa
frascos  amostra (cm?d) (cm3) especifica
Q) Final Inicial V1 (g/cm?)
Frasco 1 60 23 20,2 2,97
Frasco 2 60 23 20,2 2,97
Resultado 2,97
Tabela 3.3 — Massa especifica do cimento Portland CP V-ARI.
N°dos Massada  Temperatura Leitura dos volumes V2-V1 Massa
frascos  amostra (cm3) (cm3) especifica
(@) Final Inicial V1 (9/cmgd)
Frasco 1 60 23 19,7 3,04
Frasco 2 60 23 19,7 3,04
Resultado 3,04

Os outros ensaios fisicos dos cimentos, apresentados na Tabela 3.4, foram retirados dos

dados do fabricante, a partir do relatério de ensaios de cimento da fabrica Pedro Leopoldo da

LafargeHolcim.

Tabela 3.4 — Outros ensaios fisicos dos cimentos CPII-E e CP V-ARI.

Ensaios Unidade CPII-E CP V-ARI Norma
Area especifica (Blaine) cm?/g 3630 4704 NBR 16372
Indice de finura - #325 % 6,70 - NBR 9202
indice de finura - #400 % - 2,60 NBR 9202
Inicio de pega Minutos 199 124 NBR NM 65
Fim de pega Minutos 258 169 NBR NM 65

Os resultados dos ensaios mecanicos dos cimentos, apresentados na Tabela 3.5, também

foram retirados dos dados do fabricante, a partir do relatério de ensaios de cimento da fabrica
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Pedro Leopoldo da LafargeHolcim, que realizou os ensaios com base na NBR 7215 (ABNT,
1997).

Tabela 3.5 — Ensaios mecanicos dos cimentos CP II-E e CP V-ARI.

Ensaios Unidade CPII-E CP V-ARI
Resisténcia a compressao — 1 dia MPa 7,3 29,3
Resisténcia a compressdo — 3 dias MPa 20,3 42,4
Resisténcia a compressdo — 7 dias MPa 28,4 48,0
Resisténcia a compressao — 28 dias MPa 40,0 55,4

3.3.2. Agua

A &gua utilizada nos ensaios foi proveniente da rede publica de abastecimento de dgua
da cidade de Campinas-SP, ndo necessitando de nenhum ensaio ou tratamento adicional, de
acordo com a NBR 15900-1 (ABNT, 2009a).

3.3.3. Areia

O agregado miudo utilizado para a confeccdo das argamassas foi uma areia média
disponivel nos mercados de Campinas e regido, de origem em Roseira. Esta areia foi seca em
estufa para seu uso nas misturas e também para 0s ensaios de caracterizacao.

A massa especifica do agregado foi obtida pelo método do picnémetro, descrito na
norma NM 52 (ABNT, 2009c), a partir de duas determinacfes. Dessa forma, o valor
encontrado para a areia usada foi 2,6 g/cm3.

A distribuicdo granulométrica da areia, determinada segundo a NM 248 (ABNT, 2003),
é apresentada na Tabela 3.6, que mostra também o didmetro maximo do agregado e seu
modulo de finura. A representagéo grafica dessa composicao pode ser vista na Figura 3.3, que
compara a curva granulométrica da areia utilizada com a zona 6tima e a zona utilizavel de
acordo com a NM 26 (ABNT, 2001b).



Tabela 3.6 - Distribuigdo granulométrica da areia utilizada.

Abertura das peneiras Massa retida Porcentagens retidas
(mm) (pol/#) 9) Individuais Acumuladas
9,50 3/8 0 0 0
6,30 1/4 0 0 0
4,75 #4 0,4 0,1 0,1
2,38 #8 9,1 18 1,9
1,18 #16 39,6 7,9 9,8
0,60 #30 90,7 18,2 28,0
0,30 #50 160,8 32,2 60,3
0,15 #100 151,9 30,5 90,7
Fundo #200 46,2 9,3 100,0
Total 498,7 100,0 -
Diametro maximo do agregado (Dmax): 4,75 mm
Moddulo de finura do agregado (MF): 1,91
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Figura 3.3 — Curva granulométrica da areia média utilizada.

3.3.4. Silica ativa (SA)
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A silica ativa utilizada neste trabalho foi fornecida pela Tecnosil e, segundo a Ficha de

Seguranca de Produto Quimico disponivel no website da empresa (TECNOSIL, 2010),

consiste em mais de 85% de silica amorfa e particulas de diametro médio de 0,40 um e massa

especifica de 2,20 g/cm3. Na Figura 3.4 é possivel observar o tamanho a forma das particulas
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da silica ativa, através da micrografia obtida pelo MEV do LNNano/CNPEM. O tamanho e a
distribuicdo granulométrica das particulas foram estimadas por meio da medicdo das
particulas através da andlise de imagens de MEV pelo software ImageJ. Com esse software
foi possivel calibrar a escala de acordo com a imagem obtida pelo microscopio e obter o
histograma da distribuicdo do tamanho das particulas, como exibida na Figura 3.5, assim
como a meédia dos seus tamanhos. Nesse caso, as particulas de silica ativa possuem tamanho

médio de 0,10 um.

Figura 3.4 — Imagem de MEV da silica ativa.
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Figura 3.5 — Distribui¢do do tamanho das particulas de silica ativa.
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J& a anélise da composicdo quimica desta adicdo (Tabela 3.7) também foi conduzida
utilizando a técnica de FRX no equipamento previamente especificado. Foi também realizada
analise de difracdo de raios-X do material para observacdo das fases formadas. Através do

difratograma da Figura 3.5 é possivel observar o alo amorfo da silica, sem fase cristalina.

Tabela 3.7 — Composi¢do quimica da silica ativa.

Composicdo quimica (wt%)  Silica ativa

SiOz 92,86
CaO 1,74
Al,O3 0,17
Fe O3 0,18
MgO 0,23
SO3 0,19
K20 2,58
P05 1,45
V205 0,30
NiO 0,03
MnO 0,08
Na.O 0,17
1400 -
Si0; — Silica ativa
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Figura 3.6 — Difratograma da silica ativa.

3.3.5. Nanogquartzo (NQ)

As nanoparticulas de quartzo utilizadas foram fornecidas pela empresa Beneficiamento
de Minérios Rio Claro (BMRC) (SCHENKEL, 2015). A obtencéo das nanoparticulas foi feita
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através de um processo top-down, moagem de alta energia em um moinho de bolas a partir de
areia de quartzo. A massa especifica do nanoquartzo utilizado é de 2,55 g/cms3, como
publicado por Soares et al. (2016). A analise da composi¢do quimica (Tabela 3.8) também foi
feita a partir de FRX. A Figura 3.7 mostra a extensdo dos tamanhos das particulas e suas
formas irregulares, através da micrografia também obtida pelo MEV do LNNano/CNPEM. O
tamanho e a distribuicdo granulométrica das particulas também foram estimados por meio da
medicdo das particulas através da andlise de imagens de MEV pelo software ImageJ,
similarmente ao conduzido pela silica ativa. Assim, foi possivel a obtengdo do histograma de
distribuicdo do tamanho das particulas de nanoquartzo, como mostra a Figura 3.8, assim como

a obtencdo do tamanho médio de 0,38 pm.

Tabela 3.8 — Composi¢do quimica das particulas de quartzo.

Composicdo quimica (wt%) Nanoquartzo

SiO2 95,77
CaO 0,47
Al,O3 0,11
Fe,O3 0,27
K20 0,10
P20s 1,58
Zn0O 1,31
NaO 0,39

¥
det | HV [spot| HFW WD [mag O]
ETD|10.00 kV| 3.0 |5.97 um|12.8 mm|50 000 x

Figura 3.7 — Imagem de MEYV das particulas de quartzo.
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Figura 3.8 — Distribui¢do do tamanho das particulas de nanoquartzo.

Assim como realizado para a silica ativa, 0 Nanoquartzo também foi analisado através
de difracdo de raios-X do material para observacdo das fases formadas a partir do
equipamento ja especificado anteriormente. Através do difratograma da Figura 3.9 é possivel

observar as fases cristalinas do quartzo-a do material.
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Figura 3.9 — Difratograma do Nanoquartzo.
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3.3.6. Superplastificante

O superplastificante utilizado foi o ADVA Cast 585 baseado em policarboxilato (PCE)
fornecido pela GRACE Construction Products no Brasil. Ele possui densidade de 1,10 g/cm? e
pH 5,8.

3.4. Testes de atividade pozoléanica do nanoquartzo

Um dos métodos diretos de avaliacdo do indice de pozolanicidade de um material a ser
utilizado como adi¢do mineral é o teste de Chapelle modificado, no Brasil estabelecido
segundo a NBR 15895 (ABNT, 2010). Esse método faz uma determinacdo qualitativa da
reatividade de um material, se baseando na consideracdo de que o consumo de hidroxido de
calcio é um indicativo de reatividade pozolanica (QUARCIONI et al., 2015). Ele consiste em
deixar reagir uma solugdo de CaO e material pozolanico em excesso de agua a uma
temperatura de 90+5°C por 16+2 h. Depois de esfriada, é adicionada uma solugdo de sacarose
ao frasco, e a solucdo final é filtrada para retirada e titulacdo de uma amostra. No entanto essa
metodologia apresenta limitacGes por permitir apenas a analise final da reacdo, além de falhas
como a fraca repetibilidade e a escolha equivocada do indicador devido ao pH das solugdes
analisadas, como sdo discutidos com mais detalhes no trabalho de Mendes et al. (2016).

Assim, foi montado um experimento que permite a aferi¢cdo continua do pH da solucéo
pelo uso de um pHmetro, permitindo a obtencdo de valores durante toda a reacdo entre o
hidréxido de célcio e a adigdo mineral a ser utilizada. O equipamento utilizado foi o pHmetro
Gehaka PG 2000 com eletrodo Sensoglass SC26. As solugbes foram preparadas em volume
de &gua de 250 ml e proporcdo molar de 1:4 de CaO em relagdo a SiO, em temperatura média
de 65°C durante o experimento completo. O teste foi conduzido a partir de duas
determinag6es com o nanoquartzo a fim da verificacdo da atividade pozolanica deste material

e também com duas determinagdes com a silica ativa para comparagao.
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3.5. Experimentos em pastas de cimento

Para a analise do comportamento das pastas com adi¢cdo de nanoparticulas de quartzo,
foram escolhidos fatores que podiam ter diferente influéncia nos compositos. Assim, foram
empregados dois tipos de cimento utilizados no mercado brasileiro. Para efeito de
comparagdo, 0s experimentos também foram conduzidos com silica ativa, por ser uma das
adicBes minerais mais empregadas em compositos cimenticios de alto desempenho. Depois de
uma pesquisa no teor ideal de substituicdo do cimento, foram escolhidos dois teores de
adicdes. Além disso, também se optou pela auséncia de aditivo superplastificante em algumas

misturas, e 0 uso do mesmo em outras, para observar sua contribuicdo nos compositos.

3.5.1. Planejamento dos experimentos

O planejamento dos experimentos foi realizado levando em consideragéo quatro fatores
com dois niveis cada:
e Tipo de cimento: CP II-E ou CP V-ARI.
e Tipo de adicdo: silica ativa ou nanoquartzo.
e Teor de adi¢do: 8 ou 12% em substituicdo a massa do cimento.
e Uso do aditivo: sem ou com aditivo superplastificante.

O estabelecimento arranjo experimental permite a analise dos resultados através do
método de design fatorial 2%, onde K sdo os fatores e a base 2 representa os niveis de
tratamento para cada fator. Esse tipo de andlise permite a investigacdo dos efeitos de
diferentes fatores e suas interacdes em uma variavel resposta (MONTGOMERY, 2013). O
organograma do projeto esta disposto na Figura 3.10.

Os outros fatores de influéncia nas pastas foram fixados para todas as misturas, como a
relacdo agua/cimento, o tipo de aditivo, a ordem e o tempo de mistura e 0 método de

moldagem, para a limitacdo do arranjo experimental.
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Tipo de Tipo de Teor de Uso do
cimento adicdo adicio aditivo
Sem aditivo
Sem adicdo —— Referéncia <
Com aditivo
Sem aditivo
8% <
/ Com aditivo
CPII-E / Silica ativa \
Sem aditivo
| CP V-ARI 12% <
Com aditivo
Sem aditivo
8% <
Com aditivo
MNanoquartzo
Sem aditivo
12% <
Com aditivo

Figura 3.10 — Organograma do planejamento dos experimentos em pastas de cimento.

Os teores de adicdo foram escolhidos tomando como base as diversas referéncias
bibliogréaficas que utilizaram silica ativa em proporcdes de 5 a 15% em substituicdo a massa
do cimento, obtendo os melhores resultados entre esses valores (AITCIN, 1998; MAZLOOM
et al., 2004; MEHTA e MONTEIRO, 2006; NILI e EHSANI, 2015; SIDDIQUE, 2011).
Como buscou-se a utilizacdo de dois niveis para o planejamento fatorial, foram escolhidos

dois teores de 8 e 12% por serem valores entre os mais utilizados e suportados pela literatura.

3.5.2. Metodologia do preparo das pastas

3.5.2.1. Determinacgéo do teor de aditivo superplastificante

A dosagem do superplastificante foi feita de forma a obter consisténcias semelhantes
para os dois tipos de cimento e melhor dispersdo sem exsudacdo. Para isso, foi utilizado o
método do Cone de Marsh, que consiste em um cone de metal invertido, aberto no topo e com

uma abertura no fundo, onde é colocada uma proveta graduada para medi¢do do volume
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escoado. Um volume de pasta e colocado no interior do cone e é medido o tempo gasto para
esse volume fluir através da abertura inferior.

A metodologia aplicada consistiu em preencher o cone de Marsh com 800 ml de pasta e
medir o tempo de escoamento total da mesma, marcando o tempo a partir de uma camera
digital. Assim, foram testados os teores de 0,20, 0,25, 0,30 e 0,40% de aditivo
superplastificante para o cimento CP II-E e os teores de 0,30, 0,40, 0,50 e 0,60% de aditivo
para o cimento CP V-ARI em pastas sem adicdes. As pastas foram testadas com 5 minutos e
também com 60 minutos ap6s a mistura, e 0s resultados para esses dois tempos foram

plotados nos gréficos exibidos nas Figuras 3.11 e 3.12.
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Figura 3.11 — Ensaio do cone de Mash para as pastas apds 5 minutos de mistura.
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Figura 3.12 — Ensaio do cone de Mash para as pastas ap6s 60 minutos de mistura.
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Foi possivel notar na preparagdo das pastas que as misturas com CP II-E e teores de
0,30% e 0,40% apresentaram exsudagdo. Assim, buscando o mesmo comportamento no
estado fresco para os dois cimentos, e se baseando nas curvas que apresentaram
comportamentos similares, foram escolhidos os teores de 0,25% para o CP II-E e de 0,4%
para 0 CP V-ARI.

3.5.2.2.  Proporcdes das misturas

Como fatores fixos para todas as misturas, estdo o fator agua/cimento definido em 0,30
e o teor de aditivo superplastificante utilizado, sendo este de 0,25% em relacdo ao peso do

cimento para o tipo de cimento CP II-E e de 0,4% para 0 CP V-ARI. A Tabela 3.9 dispbe as

misturas e proporcoes utilizadas.

Tabela 3.9 — Proporc¢des das misturas das pastas de cimento.

. Materiais Relacio

N Amostras Cimento Adicao a;zg; ?f/o ) Aditivo SP alc
1 ClIRef CPIlI-E - - - 0,30
2 CIlISRef CPIlI-E - - 0,25 0,30
3 CIISA08SS CPIlI-E Silica ativa - 0,30
4 CIISAO08SL CPIl-E Silica ativa 0,25 0,30
5 CIISA12SS CPII-E Silica ativa 12 - 0,30
6 CIISA12SL CPIl-E Silica ativa 12 0,25 0,30
7 CIINQO8SS CPIl-E Nanoquartzo - 0,30
8 CIINQO8SL CPII-E Nanoquartzo 0,25 0,30
9 CIINQ12SS CPIlI-E Nanoquartzo 12 - 0,30
10 CIINQ12SL CPII-E Nanoquartzo 12 0,25 0,30
11 CVRef CPV-ARI - - - 0,30
12 CVSRef CPV-ARI - - 0,40 0,30
13 CVSAO08SS CPV -ARI Silicaativa - 0,30
14 CVSAO08SL CPV - ARI Silica ativa 0,40 0,30
15 CVSA12SS CPV -ARI Silicaativa 12 - 0,30
16 CVSAL2SL CPV-ARI Silicaativa 12 0,40 0,30
17 CVNQO8SS CPV-ARI Nanoquartzo - 0,30
18 CVNQO8SL  CPV-ARI Nanoquartzo 0,40 0,30
19 CVNQ12SS CPV-ARI Nanoquartzo 12 - 0,30
20 CVNQ12SL CPV-ARI Nanoquartzo 12 0,40 0,30
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3.5.2.3. Procedimentos de mistura

A preparagdo das pastas foi feita tomando como base a NBR 7215 (ABNT, 1997) e a
modificando para aumentar o tempo de mistura, resultando nas seguintes etapas:
a) Toda a dgua de mistura juntamente com metade do aglomerante (cimento ou cimento
mais adicdo e aditivo, se houver) foi colocada na cuba.
b) Ligou-se a argamassadeira em velocidade baixa e o resto do aglomerante foi colocado
durante 1 minuto.
c) Apbs colocado todo o material, deixou-se misturar por 2 minutos em velocidade baixa.
d) Parou-se de misturar e deixou a pasta descansar por 1 minuto.

e) Voltou a misturar em velocidade rapida por dois minutos.

3.5.2.4. Moldagem e cura dos corpos-de-prova

Faltando uma norma brasileira para a moldagem e cura de pastas de cimento, a
metodologia utilizada para este trabalho tomou como base a norma brasileira NBR 7215
(ABNT, 1997) e a norma americana C109 (ASTM, 2015). Foram moldados entdo corpos-de-
prova cilindricos em moldes metalicos de 50 mm de didametro e 100 mm de altura. A
moldagem foi feita em mesa vibratoria, enchendo os moldes até a metade, vibrando por 30
segundos, e entdo completando e vibrando por mais 30 segundos. Os corpos-de-prova foram
selados com filme plastico e curados durante 24 horas, entdo retirados dos moldes e curados

em camara Umida com 94% de umidade e temperatura de 18,4°C até o dia da ruptura.

3.5.3. Obtencdo e anélise dos resultados

3.5.3.1. Ensaio de resisténcia a compressado axial

Assim como na moldagem e cura dos corpos-de-prova, ndo ha normatizacdo para 0s

ensaios de resisténcia das pastas, de forma que a metodologia utilizada para a realiza¢do desse
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ensaio também foi baseada na norma americana C109 (ASTM, 2015). Os ensaios de
resisténcia a compressdo axial foram realizados aos 7, 28 e 90 dias de cura em uma prensa
hidraulica Emic com 300 kN de capacidade de carga e com taxa de incremento de 0,15
MPa/s. Esta taxa foi escolhida pois a norma determina taxa de carregamento de 900 a 1800
N/s, ou seja, de 0,11 a 0,23 MPa/s para esse tipo de corpo-de-prova.

Moldaram-se 8 corpos-de-prova por idade para cada uma das idades de cura para todas
as 20 misturas, totalizando 480 corpos-de-prova para o trabalho, de forma a se obter boa
representatividade estatistica. Todos os dados coletados no teste de resisténcia foram levados
em consideracéo e analisados através de um planejamento fatorial 2* e também avaliados pelo
método de analise de variancia (ANOVA), com o objetivo de descobrir a influéncia dos

fatores, suas interacGes e seus niveis na resisténcia a compressdo das pastas.

3.6. Experimentos em argamassas

O planejamento dos experimentos foi realizado levando em consideracdo trés fatores:
e Tipo de adicdo: silica ativa ou nanoquartzo.
e Uso do aditivo: sem ou com aditivo superplastificante.
e Ordem de mistura: ordem A e ordem B.
Diferentemente dos experimentos em pastas de cimento, nas argamassas foram fixados
o tipo de cimento CP 1I-E e o teor de adi¢cdo de 12%, devido aos resultados obtidos a partir do
comportamento das pastas. Buscou-se testar dessa vez, complementarmente, se a ordem de
mistura dos materiais influenciava o comportamento das argamassas, através da ordem
comumente utilizada (ordem A) ou da prévia dispersdo das adicdes minerais em agua com
superplastificante (ordem B). Com a utilizacdo da ordem B, pretendeu-se verificar se a
adsorcdo dos superplastificantes pode acontecer nas particulas de adi¢des minerais e se iSO
influencia o comportamento fresco e mecanico das argamassas.
Foram fixados os outros fatores para todas as misturas, como a relacdo dgua/cimento de
0,30 como nas pastas, a relacdo cimento/agregado de 1:2 em massa, 0 tipo de aditivo
superplastificante e 0 método de moldagem, para a limitacdo do arranjo experimental. O

organograma do projeto experimental das argamassas esta disposto na Figura 3.13.
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Tipo de adicéo Uso de aditivo  Ordem de mistura

Sem aditivo

Referéncia
Com aditivo

Silica ativa —_————
Argamassas / Ordem A
L

Ordem B

Ordem A
Sem aditivo ’( —_——————
Ordem B
Ordem A
Com aditivo |( —_———
Ordem B

Figura 3.13 — Organograma do planejamento dos experimentos em pastas de cimento.

Ordem A

Ordem B

Nanoquartzo

3.6.1. Metodologia do preparo das argamassas

3.6.1.1. Determinacéo do teor de aditivo superplastificante

Para a determinacdo do teor de superplastificante para as misturas de argamassa, foi
feito um experimento a partir do teste de consisténcia flow table, que pode ser encontrado na
NBR 13276 (ABNT, 2002). Esse teste consiste no preenchimento de um molde tronco-cénico
colocado no centro da mesa de consisténcia, que é retirado para aplicacdo de 30 golpes em 30
segundos, e entdo é medido o espalhamento da argamassa a partir da média de trés diametros.

O experimento foi conduzido com a argamassa de referéncia, de 0,30 de agua/cimento e
relacdo cimento/agregado de 1:2. Assim, foram testados valores de superplastificante de 1,0 a
3.0% em relacdo a massa do cimento. Essas argamassas foram preparadas e a média dos
didmetros medidos foram tabulados e plotados em um gréfico em relacdo ao teor de aditivo

testado, como mostra a Figura 3.14 em um grafico de linha ajustada.
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Figura 3.14 — Gréfico de linha ajustada para escolha do teor de aditivo superplastificante.

Buscou-se escolher entdo um teor de aditivo ideal em que maiores adi¢gdes do mesmo
ndo tivessem alterag&o significativa na consisténcia da argamassa. Assim, foi determinado o

teor de 2,0% de aditivo superplastificante para as argamassas.

3.6.1.2.  Estudo sobre fatores que afetam a variabilidade

Antes da confeccdo das argamassas, fez-se um estudo dos fatores que poderiam afetar a
variabilidade das resisténcias a compressdo. Primeiramente foi testado o tipo de moldagem
para argamassas sem adicGes, com proporcdo de cimento para areia de 1:2, relacdo
agua/cimento de 0,30 e teor de superplastificante 2,0%. Foram testados entdo quatro tipos de
moldagem: tipo 1, moldagem com 4 camadas e 30 golpes manuais com soquete em cada
camada; tipo 2, com duas camadas e 1 minuto de vibragdo em mesa vibratoria em cada; tipo
3, com 4 camadas e 30 segundos de vibragdo em cada e tipo 4, com 4 camadas e 1 minuto de
vibracdo em cada. Assim, foram moldados 14 corpos-de-prova para cada tipo de moldagem e
ensaiados para resisténcia a compressao com 7 dias de cura Umida. Os resultados se
encontram na Figura 3.15 onde o gréfico mostra o intervalo de confianga para o desvio

padréo.
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Tipo 1
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Figura 3.15 — Gréfico de intervalo de confianca para o desvio padrdo dos tipos de moldagem.

Através da figura pode-se perceber entdo que ndo héa diferenca significativa nos desvios
padrdo para os quatro tipos de moldagem. Os valores de média para esses tipos também néo
se diferenciaram significativamente. Dessa forma, o tipo de moldagem escolhido né&o
influencia os resultados de argamassa. Escolheu-se ent&o o tipo 1, moldagem manual, para a
conducdo dos experimentos em argamassas, pois visualmente foi o que apresentou melhor
conformacdo nos moldes, além de seguir as recomendag6es da NBR 7215 (ABNT, 1997).

Dando seguimento aos experimentos de variabilidade dos valores de resisténcia a
compressdo dos corpos-de-prova, também foram testadas a condi¢do de umidade do corpo-de-
prova no momento da ruptura e a taxa de incremento do carregamento da maquina de ensaio
da resisténcia a compressao. Realizou-se assim um experimento fatorial 22 com os dois fatores
e dois niveis cada, sendo eles: a condicdo de umidade do corpo-de-prova, podendo estar
umido (logo apos retirado da camara Uumida) ou seco em estufa por 2 horas e a taxa de
incremento, com 0,10 MPa/s e 0,15 MPa/s. A analise das resisténcias a compressdo aos 7 dias

das quatro misturas com 14 corpos-de-prova preparadas sdo exibidas na Figura 3.16.
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Figura 3.16 — Grafico de intervalo de confianca para o desvio padrdo da condic¢do de umidade
do CP e taxa de incremento.
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Como pelo grafico os desvios padrdes nas condi¢cdes Umido e seco e com taxas de
incremento de 0,10 e 0,15 MPa/s ndo apresentaram diferenca significativa entre as misturas,
escolheu-se a condicdo Umida para os testes de argamassa e taxa de incremento de 0,15 MPa/s

pois foram a condicéo e a taxa utilizadas nos experimentos de pastas.

3.6.1.3.  Proporcdes das misturas

A Tabela 3.10 dispbe as misturas e proporcOes utilizadas para a preparacdo das

argamassas.

Tabela 3.10 — Proporcdes das misturas das argamassas.

Materiais
5 Relagéo Ordem

N°  Amostras . - Teor de . Relagdo de

Cimento Adicdo - Aditivo  Cimento/ alc ist

Agregado

1 Ref CPIlI-E - - - 1:2 0,30 -
2 SRef CPIl-E - - 2,00 1:2 0,30 -
3 SASSOA CPII-E Silica ativa 12 - 1:2 0,30 A
4 SASSOB CPII-E Silica ativa 12 - 1:2 0,30 B
5 SASLOA CPII-E Silica ativa 12 2,00 1:2 0,30 A
6 SASLOB CPII-E Silica ativa 12 2,00 1:2 0,30 B
7 NQSSOA CPII-E Nanoquartzo 12 - 1:2 0,30 A
8 NQSSOB CPII-E Nanoquartzo 12 - 1:2 0,30 B
9 NQSLOA CPII-E Nanoquartzo 12 2,00 1:2 0,30 A
10 NQSLOB CPII-E Nanoquartzo 12 2,00 1:2 0,30 B

3.6.1.4. Procedimentos de mistura

Sendo a ordem de mistura uma das variaveis nesse planejamento experimental, os
procedimentos foram divididos em ordem de mistura A e B. A metodologia da ordem A é
similar a dos experimentos em pastas de cimento, modificada a partir da NBR 7215 (ABNT,
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1997) apenas para aumento do tempo de mistura. Esta ordem foi utilizada também para a
preparacdo das argamassas de referéncia e consiste nas seguintes etapas:
a) Toda a agua de mistura (juntamente com aditivo, se houver) e todo o aglomerante
(cimento ou cimento mais adi¢éo, se houver) foi colocada na cuba.
b) Ligou-se a argamassadeira em velocidade baixa por 1 minuto e depois em velocidade
alta por mais 1 minuto.
c) Sem desligar a argamassadeira, a areia foi adicionada por 1 minuto em velocidade
baixa.
d) Misturou-se em velocidade alta por 1 minuto.
e) Parou-se de misturar e deixou a pasta descansar por 2 minutos.
f) Voltou a misturar em velocidade alta por mais 2 minutos.

Ja a ordem de mistura B faz a dispersdo da adi¢cdo mineral com o aditivo antes de
adicionar o cimento, para a verificacdo se uma diferenca na ordem de mistura interfere na
consisténcia e na resisténcia das argamassas. A ordem B tem a seguinte metodologia:

a) Toda a agua de mistura (juntamente com aditivo, se houver) e toda a dicdo foi
colocada na cuba e misturada por 1 minuto em velocidade baixa.

b) Com a argamassadeira ligada ainda em velocidade baixa, adicionou-se o cimento por 1
minuto.

c) Misturou-se por mais 1 minuto em velocidade alta.

d) Adicionou-se a areia em velocidade baixa por 1 minuto.

e) A argamassa foi misturada por mais 1 minuto em velocidade alta.

f) Deixou-se a mistura descansar por 2 minutos.

g) Misturou-se a argamassa por mais 2 minutos em velocidade alta.

3.6.1.5. Moldagem e cura dos corpos-de-prova

Similarmente as pastas, foram moldados corpos-de-prova cilindricos em moldes
metalicos de 50 mm de didametro e 100 mm de altura. A moldagem foi feira de forma manual,
em quatro camadas com alturas aproximadamente iguais e 30 golpes com soquete em cada
camada, como especificado na NBR 7215 (ABNT, 1997). Os corpos-de-prova foram rasados
com uma régua e curados ao ar por 24 horas, entdo retirados dos moldes e curados em camara

umida com 94% de umidade e temperatura de 18,4°C até o dia da ruptura.
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3.6.2. Analise dos resultados

3.6.2.1. Ensaios de consisténcia

A consisténcia no estado fresco das argamassas foi avaliada por meio do teste de
consisténcia flow table, especificado na NBR 13276 (ABNT, 2002). Como descrito no
experimento para determinacdo do teor superplastificante, esse teste consiste no
preenchimento de um molde tronco-conico colocado no centro da mesa de consisténcia, em
trés camadas sucessivas com alturas aproximadamente iguais, aplicando em cada uma delas,
respectivamente, 15, 10 e 5 golpes com soquete. A argamassa é rasada com uma régua
metalica rente a borda do molde que é retirado logo em seguida. A manivela da mesa entédo é
acionada, de modo que sdo aplicados 30 golpes em 30 segundos, e € medido com paquimetro
o0 espalhamento da argamassa a partir da média de trés didmetros. O indice de consisténcia da

argamassa corresponde a média das trés medidas de diametro.

3.6.2.2.  Ensaios de resisténcia a compressao axial

Os ensaios de resisténcia a compressdo axial também foram realizados aos 7, 28 e 90
dias de cura em uma prensa hidraulica Emic com 300 kN de capacidade de carga e com taxa
de incremento de 0,15 MPa/s. Moldaram-se 4 corpos de prova para cada idade de cura de
todas as misturas, que foram repetidas mais duas vezes, totalizando entdo 12 corpos-de-prova
por idade para todas as 10 misturas, totalizando 360 corpos-de-prova para 0s experimentos em
argamassas, com o objetivo de uma maior representatividade estatistica.

Os dados coletados no teste de resisténcia foram analisados através de um planejamento
fatorial 2° e também avaliados pelo método de anélise de variancia (ANOVA), com o objetivo
de investigar a influéncia dos fatores, suas interacfes e seus niveis na resisténcia a

compressdo das pastas na evolugéo das idades de cura das argamassas.
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3.7. Metodologia das analises microestruturais

A preparacdo das amostras para analise por microscopia foi feita a partir de pedacos
fraturados durante o ensaio de compresséo axial nas idades de cura analisadas. Essas amostras
foram colocadas em solucédo de isopropanol por 48 horas e entdo retiradas e secas em VAcuo.
Elas foram mantidas em uma camara de vacuo até o dia da analise.

A superficie fraturada das pastas e argamassas foram analisadas por microscopia e a
preparacdo para colocacdo no microscopio foi feita a partir da fixacdo dessas amostras em
stubs metalicos com fita de carbono. As amostras foram cobertas com filme de ouro de 10 nm

a partir de uma maquina de sputtering.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. Testes de atividade pozolanica do nanoquartzo

Ao se estudar uma nova adicdo mineral, torna-se interessante investigar como a sua
presenca influencia a hidratacdo do cimento nos materiais cimenticios. Assim, buscou-se
analisar se 0 nanoquartzo possui atividade pozolanica quando adicionado nesses compositos.
Os resultados dos testes de atividade pozolanica do nanoquartzo e da silica ativa sdo

apresentados no gréfico de tendéncia dos dados, mostrado na Figura 4.1.
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Figura 4.1 — Analise de tendéncia da atividade pozolanica do nanoguartzo e da silica ativa.

O gréafico mostra o pH da solugdo de hidroxido de célcio e adicdo mineral a ser
estudada. O decréscimo do pH da solugdo com o tempo indica o decréscimo dos ions OH" e,
teoricamente, o consumo de Ca(OH) na solucéo, pela formacéo de silicato de célcio.

Os resultados mostram que 0 nanoquartzo reagiu com o hidréxido de calcio na solugéo,
embora com uma taxa de reacdo menor que a da silica ativa. A partir desses dados
experimentais é possivel encontrar a energia de ativacao da reacdo para as duas adi¢fes, como

detalha o trabalho de Mendes et al. (2016), que relata que a silica ativa precisa de menor
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energia de ativacdo para reagir do que o nanoquartzo, levando a uma diminui¢cdo do pH da
solucdo até a estabilizacdo em 180 minutos.

Um dos fendmenos que podem explicar o comportamento das curvas do nanoquartzo e
da silica ativa é a diferenca de didmetro entre as duas adi¢cBes minerais, como foi visto na
caracterizacdo dos materiais. Esses resultados reforcam os estudos de Agarwal (2006) e
Benezet e Benhassaine (1999a; b) em que particulas de quartzo menores que 5 pum apresentam
reatividade pozolanica. Pode-se esperar, entdo, que utilizados como adi¢cbes minerais, 0
nanoquartzo ajude a aumentar a resisténcia dos compdsitos através de efeito pozolanico, que

pode ndo ser tdo significativo quanto o efeito da silica ativa.

4.2. Experimentos em pastas de cimento

4.2.1. Tratamento e analise das resisténcias a compressao

Apesar da moldagem de 8 corpos-de-prova de pasta de cimento para cada idade (7, 28 e
90 dias de cura) de cada mistura, foi possivel perceber que os valores de desvio padrdo e de
coeficiente de variacdo das resisténcias a compressdo para muitas delas foi alto, chegando a
valores acima de 50%. De fato, segundo o Instituto Americano de Concreto (ACI
COMMITTEE 363, 2010), muitos fatores podem influenciar a variabilidade dos resultados
dos testes de resisténcia a compressao, incluindo variagcdes nos equipamentos e procedimentos
do teste, nos materiais constituintes, nas instalacfes da producdo e nas condi¢cGes ambientais.
Além disso, o Instituto também afirma que concretos de alta resisténcia sao mais sensiveis as
variag0es nas proporgdes dos materiais e nos ensaios do que concretos convencionais, sendo
mais desafiador avaliar com precisdo o CAD do que concretos de resisténcia mais baixa.

Além disso, foram encontradas algumas anomalias nos dados obtidos. Em algumas
misturas, a média de resisténcia aos 28 dias foi menor do que a media aos 7 dias, embora aos
90 dias de cura essa média volte a subir. Nas misturas que ocorreram esse evento, foi aplicado
um teste t para as duas médias, verificando que em todas as misturas as médias ndo sdo
significativamente diferentes. Ndo se encontrou nenhuma explicacdo nos fundamentos dos

compositos cimenticios para esse comportamento, por isso supomos que a média pode ter se
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apresentado a mesma devido a alta dispersdo dos dados, ndo representando o comportamento
da pasta em si.

Assim, optamos por fazer um tratamento dos dados retirando os outliers de cada grupo
de mistura atraves do teste de valor extremo de Grubbs, indicados pelo programa utilizado
para as analises estatisticas, o Minitab. Todas as analises e graficos apresentados possuem
intervalo de confianca (Cl) de 95% para a média.

Os dados obtidos foram inseridos na tabela criada a partir do planejamento fatorial
completo 2* realizado. Pela grande quantidade de dados, a anélise da resisténcia a compressio
das pastas foi separada em varias etapas nesta secdo, dando foco nos fatores mais relevantes
nos experimentos para o trabalho. Primeiramente foi feita a identificacdo da influéncia dos
fatores e suas interagcdes nas resisténcias aos 7, 28 e 90 dias atraves do grafico de Pareto dos
efeitos. Entdo, a partir desses graficos, foram selecionadas as varidveis com influéncia
significativa para investigagdo dos seus niveis, por meio dos gréaficos de efeitos principais e
interagcBes por analise de variancia (ANOVA). Por fim, foram destacadas algumas misturas
com os fatores significativos a fim da comparacdo do seu comportamento nas trés idades com
as referéncias. Os dados completos das resisténcias de todas as misturas foram plotados na
forma de graficos de intervalo de confianca para a média, disponiveis no Anexo A do
trabalho.

4.2.2. Influéncia dos fatores e suas interacbes em pastas

Para a investigacdo dos fatores e interacdes mais significativos nos resultados de
resisténcia a compressdo aos 7, 28 e 90 dias, foram plotados graficos de Pareto dos efeitos.
Esses efeitos sdo divididos em 4 fatores principais (tipo de cimento A, tipo de adigéo B, teor
de adicdo C e superplastificante D), 6 interacdes entre dois fatores (A*B, A*C, A*D, B*C,
B*D C*D), 4 interagdes entre trés fatores (A*B*C, A*B*D, A*C*D e B*C*D) e 1 interagdo
entre os quatro fatores (A*B*C*D), totalizando 15 efeitos. Os diagramas de Pareto mostram
as variaveis e suas interacdes em barras colocadas verticalmente da mais significativa para a
menos significativa, onde a linha plotada na vertical indica o nivel de significancia o de 0,05,
ou seja, 95% de nivel de confianga.

Primeiramente, a Figura 4.2 exibe o grafico de Pareto para as pastas de cimento com

resisténcia aos 7 dias de cura. O grafico mostra que trés efeitos principais tém influéncia
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significativa nas pastas nessa primeira idade, sendo eles o tipo de cimento, tipo de adicédo e
uso de superplastificante. As interacdes entre dois fatores que se apresentaram significativas
foram o tipo de cimento*teor de adicdo e o tipo de cimento*superplastificante. As interagdes
consideraveis entre trés fatores foram o tipo de cimento*teor de adi¢do*superplastificante e
tipo de adi¢do*teor de adicdo*superplastificante, e também a interacéo entre os quatro fatores.
Dentre esses efeitos, destacam-se o tipo de adicéo e a interacdo entre o tipo de adicéo, o teor

de adigdo e 0 uso de superplastificante.

Efeito 1,982

Fator Nome

A Tipo de cimento
B Tipo de adigéo

C Teor de adi¢ao

D Superplastificante

ABC

ABD

0 1 2 3 4
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 4.2 — Grafico de Pareto das pastas de cimento aos 7 dias de cura.

Ja a Figura 4.3 apresenta o grafico de Pareto para as pastas de cimento com resisténcia
aos 28 dias de cura. Diferentemente do grafico de Pareto das pastas com 7 dias de cura, 0
unico fator principal que tem influéncia significativa nas resisténcias aos 28 dias € o tipo de
adicdo. Duas interagdes entre dois fatores sé@o significativas, segundo este Pareto, sendo elas o
tipo de cimento*superplastificante e o tipo de adicdo*superplastificante. E uma interacdo de
trés fatores, tipo de cimento*tipo de adi¢do*teor de adigdo também se apresentou como efeito
significativo. Deve-se notar, entretanto, que a magnitude dos maiores efeitos € menor do que
no gréafico de Pareto aos 7 dias. Isso se deve possivelmente as anomalias dos resultados aos 28
dias ja citadas anteriormente no texto.

Por fim, o gréafico de Pareto para as pastas de cimento com resisténcia aos 90 dias de

cura é apresentado na Figura 4.4. Nessa idade, apenas dois efeitos sdo significativos na
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determinacdo das resisténcias das pastas, sendo eles os fatores principais uso de aditivo
superplastificante e tipo de adicdo. Eles se apresentam com uma magnitude mais parecida

com os efeitos mais significativos aos 7 dias e ndo apresentam uma diferenca grande entre si.

Efeito 1,982

Fator Nome

A Tipo de cimento
B Tipo de adigdo

C Teor de adigdo

D Superplastificante

ABC

BD
AD
ABD
ABCD
BCD
AB

N r

ACD
AC
D

0 1 2 3 4
Efeito estimado (valor absoluto)

Figura 4.3 — Gréfico de Pareto das pastas de cimento aos 28 dias de cura.
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Figura 4.4 — Gréfico de Pareto das pastas de cimento aos 90 dias de cura.
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Assim, analisando esses trés graficos € perceptivel que o unico efeito que se mostrou
significativo para todas as idades foi o fator principal tipo de adicdo. O fator uso de
superplastificante teve significancia para os 7 e os 90 dias e o efeito da interacédo entre o tipo
de cimento e o uso do superplastificante para os 7 e os 28 dias. Assim, esses efeitos
destacados serdo investigados com maior profundidade a seguir, por meio da analise dos
gréficos de efeitos principais e interacOes atraves de ANOVA. Sera dada uma énfase maior
nos resultados aos 90 dias de cura pois representam o desenvolvimento até idades mais
avancadas da pasta.

Entdo foram plotados os gréaficos de efeito principal tipo de adi¢do para as trés idades na
Figura 4.5. Observa-se que a média das resisténcias para as pastas com adi¢do de nanoquartzo
foi superior a das pastas com adicdo de silica ativa, sendo essa diferenca ainda mais

significativa aos 90 dias de cura.
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Figura 4.5 — Gréficos de efeito principal do tipo de adicdo para as trés idades de cura das
pastas.

Seguindo com a apresentacdo dos resultados, a Figura 4.6 exibe o gréafico de efeitos
principais do uso de aditivo superplastificante para os 7 e 90 dias. As pastas com
superplastificante tiveram desempenho superior aquelas sem o aditivo, onde esse efeito se
torna mais significativo também aos 90 dias de cura.

Agora, a Figura 4.7 mostra os graficos de interacdo entre o tipo de cimento e a presenca
de aditivo superplastificante nas pastas para 7 e 28 dias de cura. Nos 7 dias, sem

superplastificante as pastas com os dois tipos de cimento obtiveram o mesmo comportamento
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em relacdo a resisténcia mecanica. Ja com superplastificante, as pastas com CP V-ARI
apresentaram resisténcias maiores do que com CP II-E aos 7 dias.

Nos 28 dias, porém, este comportamento se inverte e as médias das pastas diminuem em
relagcdo aos 7 dias. Esse comportamento foi investigado no comportamento de cada mistura e
observou-se que a maioria das misturas com CP II-E e sem superplastificante e também das
misturas com CP V-ARI e uso de superplastificante foram as que apresentaram resultados
andmalos aos 28 dias, 0 que pode ser observado no Anexo A. Dessa forma, ndo sera dado

aprofundamento do efeito nesta idade.
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Figura 4.6 — Graficos de efeito principal do uso de superplastificante para 7 e 90 dias de cura
das pastas.
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Figura 4.7 — Gréficos de interacGes entre os fatores tipo de cimento e uso de superplastificante
para 7 e 28 dias de cura das pastas.
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4.2.3. Andlise das misturas de pasta selecionadas

Com base na influéncia dos fatores na determinacdo das resisténcias nas idades de cura
estudadas, foram escolhidas algumas amostras para a analise individual. Foram selecionadas,
entdo, amostras com o tipo de cimento CP II-E e com aditivo superplastificante. Buscou-se
comparar as misturas com adicdo de nanoquartzo (CIINQ12SL) ou de silica ativa
(CIISA12SL), ambas com teor de 12%, entre si e em relacéo a referéncia (ClISRef). A Figura
4.8 mostra entdo, os graficos de intervalo para as resisténcias aos 7, 28 e 90 dias de cura das
misturas de pasta de cimento selecionadas.
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Figura 4.8 — Graficos de intervalo das misturas de pasta selecionadas.

Os graficos mostram 0 mesmo comportamento mecanico para as trés misturas, com
diferencas nas médias das resisténcias. Para verificar se essas médias sdo significativamente
diferentes, realizou-se a comparacdo dos valores a partir de ANOVA. Assim, verificou-se que
aos 7 dias de cura, a resisténcia da pasta com silica ativa é significativamente menor do que a
referéncia (p-valor de 0,01), mas néo é significativamente menor do que a pasta com adicéo
de nanoquartzo. Nessa idade também ndo existe diferenca significativa entre a pasta de
referéncia e a pasta com nanoquartzo. Aos 28 e aos 90 dias de cura, as misturas apresentaram
resisténcias similares, ndo se diferenciando entre si, com p-valor de 0,15 e 0,43

respectivamente.
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4.2.4. Discussao dos resultados das pastas de cimento

A partir dos resultados exibidos nos topicos anteriores em relacdo ao comportamento
das pastas nas primeiras idades, é possivel afirmar que o cimento CP V-ARI algumas vezes
apresenta resisténcias superiores ao CP II-E aos 7 dias, com uso de aditivo superplastificante.
Este fendbmeno pode ser atribuido ao menor tamanho das particulas e consequente maior area
superficial, possuindo uma velocidade de hidratagdo superior a outros tipos de cimento, como
0 CP II-E (KIHARA e CENTURIONE, 2005; NEVILLE e BROOKS, 2010).

Este fenbBmeno ndo ocorreu, porém, sem a presenca do superplastificante, o que pode
indicar que a falta de dispersdo das particulas, ou a alteracdo da consisténcia da pasta, afeta a
hidratacdo deste cimento, que ja necessita de um teor maior de aditivo superplastificante do
que o CP II-E. Em todas as misturas, no entanto, os dois cimentos apresentaram desempenhos
similares nas idades avangadas, comportamento justificado pelas menores diferencas entre os
cimentos em pastas bem hidratadas (NEVILLE e BROOKS, 2010).

A andlise dos graficos também mostrou, para todas as misturas, que as pastas de
cimento com adi¢do de nanoquartzo apresentaram desempenho similar ou superior ao da
silica ativa. Essa diferenca, porém, ndo € estatisticamente significativa ao se analisar as
misturas individuais nas idades mais avancadas, talvez pelo nimero insuficiente de amostras
para esta determinacdo. Analisando as misturas individuais, € possivel perceber também que a
substituicdo do cimento por qualquer uma das adi¢cbes ndo afetou significativamente o
comportamento mecanico das pastas, principalmente aos 90 dias de cura.

Como o experimento de determinacdo da atividade pozolanica mostrou que o
nanoquartzo reage com o hidréxido de célcio em solucdo, os resultados do desempenho
mecanico das pastas indicam que o nanoquartzo pode estar contribuindo com a resisténcia do
cimento através do efeito de reacdo pozolanica. Além deste, sua adicdo pode estar
contribuindo como filer, preenchendo os espagos vazios na pasta, ou como sementes de
hidratagdo dos produtos. Esses mecanismos podem agir também em paralelo.

Em relacdo ao teor de adi¢do, ndo foram observados comportamentos diferentes entre as
misturas ao se mudar a quantidade de substituicdo do cimento de 8 para 12%. Isso pode ser
justificado devido a essas porcentagens escolhidas estarem entre os teores de silica mais
utilizados na literatura, em que apresentam os melhores resultados (SIDDIQUE, 2011).

A presenca de aditivo superplastificante estd influenciando o desempenho das pastas
guando em interacdo com outros fatores aos 7 e 28 dias. Ja aos 90 dias de cura, 0 uso do
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superplastificante contribuiu com as resisténcias das pastas, independente dos outros fatores
presentes. Isso € justificado principalmente devido a acdo dispersante do aditivo promover o
maior contato das particulas de cimento e adicdo com a agua, promovendo a melhor

hidratacao.

4.3. Experimentos em argamassas

4.3.1. Consisténcia no estado fresco

As argamassas sem superplastificantes ndo foram possiveis de serem ensaiadas devido a
sua consisténcia seca, provocando desmoronamento e nao espalhamento com os golpes da
mesa, como mostram as Figuras 4.9. Por isso, apenas as consisténcias das argamassas com
aditivo superplastificante foram avaliadas. Dessa forma, é provado que o uso de aditivo
superplastificante é necessario para a garantia da consisténcia fluida da argamassa e garantia

da trabalhabilidade adequada.

Figura 4.9 — Consisténcia seca das argamassas sem superplastificante.



96

A determinacgdo das consisténcias das argamassas com superplastificante foi definida a
partir de trés execugdes da mesma mistura, ao se medir também trés diametros para cada
determinacdo. Nenhuma das misturas apresentou tendéncia a segregacao. Os resultados foram
analisados por ANOVA e estdo dispostos no grafico de intervalos para comparacao de médias
da Figura 4.10.

SRef | —a—ro

SASLOB —_—

SASLOA —_—

NQSLOB —_—
NQSLOA —_—

300 315 33.0 345 36,0
Consisténcia {cm)

Figura 4.10 — Gréfico de comparacdo de médias das consisténcias das argamassas.

A partir dos resultados, € possivel afirmar entdo que a quantidade de superplastificante
determinada foi o suficiente para promover a fluidez das argamassas tanto de referéncia
guanto com as adicdes. O grafico mostra também que as adi¢cBes ocasionaram melhora na
consisténcia das argamassas em comparacdo com a referéncia independente da ordem de
mistura. Autores afirmam que adigdes minerais podem melhorar as propriedades no estado
fresco dos materiais cimenticios reduzindo a exsudacdo e aumentando a coesdo a partir de
uma maxima densidade de empacotamento das particulas (FERRARIS et al., 2001; MEHTA
e MONTEIRO, 2006).

Como esperado, as argamassas com nanoquartzo apresentaram maior fluidez do que as
argamassas com silica ativa. Isso ocorre porque mesmo que as particulas do nanoquartzo
sejam angulosas, o que pode diminuir a lubrificagdo dos materiais (MEHTA e MONTEIRO,
2006; NEVILLE, 2011), essas particulas sdo maiores que as da silica ativa, diminuindo a area
superficial e a demanda de agua. Em relacdo a silica ativa, poderia se esperar que a sua adi¢do
diminuisse a trabalhabilidade da mistura em relacdo a argamassa de referéncia por causa da
sua maior area superficial (GHAFARI et al., 2014; SENFF et al., 2009). Os resultados

apresentados corroboram, entretanto, com os trabalhos que afirmam que combinada com o



97

superplastificante, a silica ativa contribui com a dispersdo das particulas de cimento, além de
aumentar a coesdo (DUVAL e KADRI, 1998; MAZLOOM et al., 2004).
A ordem das misturas ndo pareceu influenciar a consisténcia das argamassas para

nenhuma das duas adicOes, a partir desse tipo de avaliacdo de espalhamento.

4.3.2. Resisténcia a compressao axial das argamassas

4.3.2.1. Tratamento e andlise dos dados

Para os experimentos em argamassas, foram moldados 12 corpos-de-prova para cada
idade (7, 28 e 90 dias de cura) de cada mistura, a partir da repeticdo de cada mistura em 3
blocos de 4 corpos-de-prova cada. O tratamento dos dados foi realizado retirando os outliers
de cada grupo de mistura através do teste de valor extremo de Grubbs, assim como nos
experimentos em pastas de cimento. Todas as analises e graficos apresentados possuem
intervalo de confianca (Cl) de 95% para a média.

Desta vez, os dados obtidos foram inseridos na tabela criada a partir do planejamento
fatorial completo 23 realizado. A analise da resisténcia a compressdo das argamassas foi
separada em varias etapas nesta secdo, de maneira similar a analise dos experimentos em
pastas de cimento. Assim, de inicio identificou-se a influéncia dos fatores e suas interacfes
nas resisténcias aos 7, 28 e 90 dias através do grafico de Pareto dos efeitos. Entdo foram
selecionadas as varidveis com influéncia significativa para investigacdo dos seus niveis, por
meio dos gréficos de efeitos principais e interacdes por analise de variancia (ANOVA). E, por
fim, foram destacadas algumas misturas com os fatores significativos a fim de comparacédo do

seu comportamento nas trés idades com as referéncias.

4.3.2.2. Influéncia dos fatores e suas interacbes em argamassas

Os graficos de Pareto dos efeitos nas trés idades de cura buscaram a investigacdo dos

fatores e interagcbes mais significativos nos resultados de resisténcia a compressao das
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argamassas. Esses efeitos sdo divididos em 3 fatores principais (tipo de adigdo A, uso de
superplastificante B e ordem de mistura C), 3 interacdes entre dois fatores (A*B, A*C e B*C)
e 1 interacdo entre trés fatores (A*B*C), em um total de 7 efeitos. Os diagramas de Pareto
mostram as variaveis e suas interacGes em barras colocadas verticalmente da mais
significativa para a menos significativa, onde a linha plotada na vertical indica o nivel de
significancia o de 0,05, ou seja, 95% de nivel de confianca.

As Figuras 4.11, 4.12 e 4.13 exibem os graficos de Pareto para as argamassas com
resisténcia aos 7, 28 e 90 dias de cura, respectivamente. Os graficos mostram que para todas
as idades, os dois efeitos que tém influéncia significativa na determinacéo das resisténcias sdo
os fatores principais uso de superplastificante e tipo de adi¢do. Dentre os dois, 0 que tem mais
significancia é o superplastificante, especialmente aos 90 dias, 0 que quer dizer que esse fator
é o principal determinante das resisténcias das argamassas. O uso de superplastificante e o
tipo de adicdo serdo investigados com maior profundidade por meio da analise dos graficos de
efeitos principais através de ANOVA. Como o efeito de interacdo entre o superplastificante e
a ordem de mistura é apenas encontrado no grafico de Pareto aos 7 dias e estd muito préximo

a linha de confianca, ndo sera considerado para futura investigacao.
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Figura 4.11 — Gréfico de Pareto das argamassas aos 7 dias de cura.
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Figura 4.12 — Grafico de Pareto das argamassas aos 28 dias de cura.
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Figura 4.13 — Grafico de Pareto das argamassas aos 90 dias de cura.
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Assim, foram plotados os gréaficos de efeito principal do tipo de adi¢do e do uso de

superplastificante para as trés idades de cura nas Figuras 4.14 e 4.15, respectivamente.
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Figura 4.14 — Graficos de efeito principal do tipo de adicdo para as trés idades de cura de
argamassas.

7 dias 28 dias 90 dias

60

50

% /

20

Média da resisténcia a compressdo (MPa)

Sem Com Sem Com Sem Com

Figura 4.15 — Gréficos de efeito principal do uso de superplastificante para as trés idades de
cura das argamassas.

Os graficos mostram que para o tipo de adigdo, a silica ativa apresenta desempenho
superior ao nanoquartzo, mesmo que essa diferenca nao seja tdo acentuada aos 90 dias. Ja
para o uso de superplastificante, a presencga do aditivo se torna cada vez mais influente com o
passar das idades de cura, aumentando em aproximadamente 30 MPa a diferenca entre as

médias sem e com superplastificante aos 90 dias de cura.
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4.3.2.3.  Andlise das misturas de argamassa selecionadas

Como néo foi verificada a influéncia da ordem de mistura no comportamento mecanico
das argamassas, todas as amostras com ordem de mistura A foram plotadas para anélise em
gréficos de intervalo para as resisténcias aos 7, 28 e 90 dias, a fim de serem comparadas
também com as referéncias. Esses graficos estdo dispostos na Figura 4.17. Os graficos de

intervalo de todas as misturas se encontram no Anexo B do trabalho.
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Figura 4.16 — Gréficos de intervalo das misturas de argamassa selecionadas

Em uma analise das referéncias, € facil ver que o uso de superplastificante resultou em
um aumento consideravel da resisténcia em todas as idades. O comportamento das duas
referéncias, no entanto, foi similar, ndo aumentando consideravelmente a resisténcia ao longo
do tempo a partir dos 7 dias. Da mesma forma aconteceu com as argamassas com adigdes e
sem superplastificante, onde embora as resisténcias tenham sido mais altas do que sua
referéncia, ndo houve aumento consideravel da resisténcia ao longo do tempo a partir dos 7
dias.

Porém, quando h& a presenca tanto das adigdes minerais quanto do superplastificante, o
comportamento das argamassas muda. Assim, os graficos mostram que aos 7 dias, essas

argamassas com adicOes e superplastificante apresentam resisténcias similares as da sua
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referéncia, mas nas idades mais avancadas ha um consideravel aumento na resisténcia. Esse
fendmeno acontece para os dois tipos de adi¢des utilizados e fica ainda mais acentuado aos 90
dias de cura. Além disso, as argamassas com silica ativa apresentaram os melhores resultados
nesta mesma idade, principalmente em relacdo a referéncia e também em relacdo as
argamassas com adi¢do de nanoquartzo. As argamassas com adi¢do de nanoquartzo tiveram
aumento de resisténcia em relacéo a referéncia.

Buscou-se, entdo, verificar se a resisténcia aos 90 dias da argamassa com adicdo de
nanoquartzo e superplastificante é significativamente diferente da resisténcia da referéncia e
da adicdo de silica ativa, ambas com superplastificante. Para isso, foram realizados testes t

para as médias, dispostos nas Figuras 4.17 e 4.18.

As medias sdo diferentes?
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Figura 4.17 — Teste t para as médias das resisténcias das argamassas com nanoquartzo
(NQSLOA) e sem adicdo (SRef) aos 90 dias de cura.
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Figura 4.18 — Teste t para as médias das resisténcias das argamassas com nanoquartzo
(NQSLOA) e com silica ativa (SASLOA) aos 90 dias de cura.
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Assim, é possivel afirmar que a adicdo de nanoquartzo aumentou de forma significativa
a resisténcia da argamassa em relacdo a referéncia, de aproximadamento 28% em relacéo a
média. No entanto, essa adicdo teve desempenho mais baixo que a adicdo de silica ativa,

também de aproximadamente 28% em relagdo a média.

4.3.3. Discussao dos resultados das argamassas

Nesse estudo das argamassas, deve-se fazer uma correlagdo dos resultados de
consisténcia das argamassas com seus desempenhos mecanicos no estado endurecido. Assim,
em relacdo a consisténcia e também a resisténcia, o fator que mais influenciou o
comportamento das argamassas foi a presenca do aditivo superplastificante na mistura, sendo
seguido pela presenca e o tipo de adigdo mineral empregada.

O superplastificante contribuiu para o aumento das resisténcias em todas as idades tanto
das argamassas de referéncia quanto para aquelas com adicdes. I1sso aconteceu porque a sua
presenca € necessaria para garantir a trabalhabilidade adequada da argamassa, como
mostrados os resultados de consisténcia, promovendo a dispersdo das particulas a partir das
repulsdes estérica e eletrostatica pela adsorcdo na superficie do grdo do cimento (WU et al.,
2007; YOSHIOKA et al., 2005). Outros estudos mostram que a presenca e quantidade do
superplastificante sdo os fatores determinantes da resisténcia do concreto (HEIKAL et al.,
2005; RAQUF et al., 2014; TOUTANJI e TAHAR, 1995).

Foi testada também a influéncia da ordem da mistura no comportamento fresco das
argamassas, utilizando a ordem convencional ou fazendo a dispersdo das adicdes minerais
com superplastificante antes da mistura com o cimento e a areia. Esse teste é pertinente
devido a discussdo da preferéncia de adsorcdo dos superplastificantes a base de
policarboxilato nas particulas de cimento ou nas particulas das adi¢Ges minerais (HOMMER,
2009; PLANK et al., 2009; SCHROFL et al., 2012). Os resultados mostraram, entretanto, que
a alteracdo da ordem de mistura ndo influenciou nem o comportamento fresco e nem o
mecanico das argamassas. Assim, é uma hipdtese que o tipo e a quantidade de
superplastificante utilizado foi suficiente para promover também a dispersao das particulas de
adigdes minerais, como relatados nos estudos de Burgos-Montes et al. (2012) e Plank et al.
(2009).
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O comportamento mecanico das argamassas com adi¢Oes minerais e superplastificante
se mostrou diferente da mistura de referéncia com o aumento das idades de cura. Verificou-se
que as argamassas com adicdes continuaram ganhando resisténcia mesmo apés os 28 dias de
cura. Este comportamento é caracteristico de concretos e argamassas com adi¢cdes minerais
pozolénicas e indica que a rea¢do pozolanica nos compostos cimenticios ndo é completa aos
28 dias e continua formando produtos de hidratacdo com as idades mais avancadas (ACI
COMMITTEE 363, 2010; MITCHELL et al., 1998; YAJUN e CAHYADI, 2003). Os
resultados também corroboram com os testes de reatividade pozolanica do nanoquartzo, pois
este contribuiu para um aumento considerével da resisténcia da argamassa aos 90 dias.

Em relacdo a influéncia do tipo de adicdo com a presenca do aditivo no desempenho
mecanico, as argamassas com silica ativa obtiveram as resisténcias mais altas aos 90 dias em
comparacdo com a referéncia e também com as argamassas com adicdo de nanoquartzo. Seu
melhor desempenho pode ser devido & maior atividade pozolanica do material e tambem
preenchimento dos vazios devido ao menor didmetro de suas particulas e maior area

superficial.

4.4. Comparacao e correlagdo entre o comportamento das pastas e argamassas

Tanto nas pastas quanto nas argamassas, a utilizacao do aditivo superplastificante a base
de policarboxilatos se provou determinante do desempenho mecanico dos dois compdsitos e
também do comportamento no estado fresco das argamassas. Dessa forma, o
superplastificante age para promover a dispersdo das particulas de cimento e de adicdo
mineral. Essa dispersdo é importante pois garante a mobilidade da agua no sistema e a
hidratacdo dos componentes do cimento, principalmente em compositos cimenticios com
baixa relacdo &gua/cimento (MEHTA e MONTEIRO, 2006; NEVILLE e BROOKS, 2010;
PLANK et al., 2015).

Ja a adicdo de nanoparticulas de quartzo teve diferentes efeitos nas pastas e argamassas.
Enquanto nas pastas sua adicdo conservou a resisténcia a compressdo similar as das pastas
sem adigdo, nas argamassas 0 nanoquartzo tanto aumentou a fluidez no estado fresco quanto
contribuiu para 0 aumento das resisténcias com as idades de cura mais avancadas. Além disso,

foi possivel ver diferenca na influéncia das duas adigdes nas pastas e argamassas. Enquanto
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nas pastas, a adicdo de nanoquartzo mais contribuiu para o aumento da resisténcia do que a
silica ativa, nas argamassas esse papel se inverte.

As diferencas de comportamento das pastas e argamassas podem ser atribuidas a
presenca da zona de transicdo interfacial nas argamassas, devido a incorporacdo dos
agregados miudos (NILI e EHSANI, 2015; SCRIVENER et al., 2004). Uma hipotese é que
enguanto nas pastas as adicdes minerais contribuem principalmente com o efeito filer, nas
argamassas o efeito pozolanico se torna mais importante para a melhora da zona de transicao
entre a pasta e o agregado. Assim, 0 nanoquartzo pode ter tido maior contribuicdo que a silica
ativa nas pastas por causa do maior intervalo de distribuicdo no tamanho das particulas,
aumentando a densidade de empacotamento das particulas na matriz (SCHMIDT e
FEHLING, 2005). Esse maior empacotamento também contribuiu com a maior fluidez das
argamassas com nanogquartzo, como ja mencionado, reduzindo a exsudagdo e aumentando a
coesdo (FERRARIS et al., 2001; MEHTA e MONTEIRO, 2006). Ja a silica ativa possuiu
melhor desempenho nas argamassas porque suas particulas, principalmente devido ao menor
tamanho, possuem mais reatividade pozolanica do que o nanoquartzo.

De toda forma, a contribuicdo do nanoquartzo nas argamassas pode ser atribuida ao
refinamento da zona de transicdo interfacial através do mecanismo de reacdo pozolanica,
como também do preenchimento dos vazios como efeito filer. Isso acontece devido ao menor
tamanho das nanoparticulas de quartzo em comparacdo com 0s grdos de areia e de cimento e a
sua reatividade, relacionada também ao tamanho de suas particulas e composicdo quimica.
Né&o foi possivel observar por esses experimentos a atuagdo nas particulas de quartzo como
sementes de hidratacdo, pois esta ocorréncia deve ser verificada até mesmo antes dos 7 dias
analisados (ARTIOLI et al., 2014; THOMAS et al., 2009).

4.5. Anélise microestrutural dos materiais cimenticios

A andlise microestrutural focou na avaliacdo de pastas e argamassas com adicdo de
nanoquartzo. Assim, buscou-se analisar se 0 comportamento mecénico dos materiais
cimenticios pode ser correlacionado com a microestrutura do mesmo, através da observagao
dos compostos formados e suas morfologias, a presenca de poros e a densificacdo das

matrizes, a distribuicdo da composi¢do quimica e a avaliagdo da zona de transi¢cdo, no caso
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das argamassas. Para isso, para cada amostra foram tiradas imagens de quatro regides
aleatdrias para posterior comparacao e também verificacdo da homogeneidade do composto.
A Figura 4.19 mostra imagens obtidas da pasta de cimento com CP II-E, 12% de adicéo
de nanoquartzo em substituicdo ao cimento e superplastificante (CIINQ12SL) aos 28 dias de
cura, nas magnificagdes de 1000x e 25.000x no microscdpio, para efeito de comparagdo das
imagens. Na primeira magnificacao é possivel observar uma matriz densa sem a presenca de
poros grandes e aparentemente bem distribuida. Em uma magnificagdo maior ja pode-se notar
a presenca de alguns poros, como também de produtos da hidratacdo das fases AFm, em uma
regido de estruturas lamelares orientadas em varias direcGes, no meio da matriz de C-S-H,
como relatam outros estudos (LIU et al., 2011; MEREDITH et al., 2004). Foi também
verificada a presenca de estruturas lamelares de mais de 2 pm de largura de

monosulfoaluminato de célcio hidratado, também uma fase AFm.

Figura 4.19 — Imagens de MEV da microestrutura da pasta de cimento com nanoquartzo aos
28 dias em diferentes magnificagdes.

Essas estruturas também séo encontradas em outras regides dessas pastas, como pode
ser observado na Figura 4.20, que mostra a distribuicdo da composicdo quimica por meio de
andlise EDS de outra regido. Pelas imagens pode-se ver a presenca das fases AFm no meio da
matriz de C-S-H, marcadas pela distribuicdo do Al no EDS. Foram encontradas também
algumas particulas maiores de quartzo que nao reagiram, identificadas pela intensificacdo do
Si na pasta. Além disso, 0 EDS mostra uma fase composta por magnésio, mas esta, por nao se

apresentar em outras regides analisadas, ndo sera abordada.
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Figura 4.20 — Analise por EDS de outra regido da pasta com nanoquartzo aos 28 dias.

Analisando entdo as argamassas aos 28 dias de cura, foram comparadas as misturas de
referéncia sem aditivo superplastificante (Figura 4.21) com as misturas com adi¢do de
nanoquartzo e ordem de mistura A, sem e com aditivo superplastificante (Figuras 4.22 e 4.23,
respectivamente). As imagens mostram duas magnitudes diferentes de uma mesma regido
para cada amostra analisada. Outras regifes para cada uma dessas argamassas sdo também

apresentadas no Anexo C deste trabalho.
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Fig 421 - mgens de MEV da microestrutura darmssa Ref aos 28 dias em diferentes
magnificacdes.

Fira.22 _ Imaense MEV da microestrutura da argamassa NQSSOA aos 28 dias em
diferentes magnificacoes.
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Figura 4.23 — Imagens de MEV da microestrutura da argamassa NQSLOA aos 28 dias em
diferentes magnificagdes.
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Na magnitude de 1000x no microscopio, as argamassas sem superplastificante
(referéncia e com nanoquartzo) mostraram a presenca de grandes poros e distribuicdo mais
heterogénea em compara¢do com a argamassa com nanoquartzo e aditivo. Essa presenca de
grandes vazios justifica a baixa resisténcia das argamassas sem superplastificante.

Em 10.000x de ampliagéo, a argamassa de referéncia apresentou estruturas fibrilares de
C-S-H e distribuicdo heterogénea dos compostos, assim como a presenca de poros. Nessa
magnificacdo, a mistura com nanoquartzo sem aditivo apresentou a presenca de agulhas de
etringita, diferentemente daquela com superplastificante. Além disso, as argamassas com
aditivo apresentaram uma microestrutura mais densa e homogénea, sem a presenca de fases
AFt. De fato, estudos recentes mostraram que a presenca do superplastificante a base de
policarboxilatos pode modificar os produtos de hidratagdo do cimento Portland, especialmente
em relacdo aos aluminatos e sulfatos presentes no sistema (CHEUNG et al., 2011;
VALENTINI et al., 2016; ZHANG et al., 2016).

Analisando, por fim, a argamassa com adi¢do de nanoquartzo NQSLOA e com adicéo
de silica ativa SASLOA aos 90 dias de cura, nas respectivas Figuras 4.23 e 4.24, buscou-se
avaliar a zona de transicdo entre a pasta e o agregado. Foi possivel perceber, entdo, que as
argamassas com as duas adicOes apresentaram zona de transicdo densa e composta
essencialmente por C-S-H, através da morfologia do composto, sem a presenca de regies
com muitos poros. Notou-se, entretanto, que em varias regides enquanto nas argamassas com
adicdo de nanoquartzo, parece ter uma pequena distancia entre a pasta e o agregado, com
adicdo de silica ativa a microestrutura muitas vezes ndo apresenta essa falha, com uma
aparente maior adeséo entre a pasta e 0 agregado. Outras regides dessas argamassas podem
ser observadas no Anexo C. Com adicdo de nanoquartzo sdo vistas também poucas particulas
de quartzo intactas, verificado pelo mapa de EDS exposto na Figura 4.25.

Assim, pode-se dizer que tanto a adicdo de silica ativa quanto de nanoquartzo,
juntamente com o aditivo superplastificante, provocaram o refinamento da zona de transi¢ao
interfacial, bem como a uniformidade e densificacdo das pastas, por meio da diminui¢do dos
poros. A adigdo de silica ativa, porém, parece provocar maior adesdo entre a pasta e 0

agregado na zona de transicéo.
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Figura 4.24 — Imagens de MEV da microestrutura da argamassa NQSLOA aos 90 dias em
diferentes magnificacdes.
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Figura 4.25 — Imagens de MEV da microestrutura da argamassa SASLOA aos 90 dias em
diferentes magnificacdes.
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Figura 4.26 — Anélise por EDS de uma regido da argamassa NQSLOA aos 90 dias.

4.6. Estimativa do custo de argamassas com nanoquartzo

Tendo em vista o satisfatorio desempenho da adicdo de nanoquartzo, torna-se
interessante analisar a viabilidade econémica do material. Assim, estimou-se o preco de
argamassas com adicdo de 12% de nanoquartzo em substituicdo & massa do cimento em

comparagdo com argamassa sem adicéo e com adicao de silica ativa na mesma proporcéao.



112

Os precos do cimento CP II-E 32 da HolcimLafarge e da areia média foram adotados a
partir da meédia da cotacdo de trés lojas na cidade de Campinas e regido. O custo da agua foi
adotado de acordo com a tarifa estabelecida pela Agéncia Reguladora dos Servicos de
Saneamento das Bacias dos Rios Piracicaba, Capivari e Jundiai (ARES-PCJ). O preco da
silica ativa foi determinado a partir do orcamento do material para uma tonelada e o preco do
nanoquartzo € uma estimativa do preco para comercializagdo do material também para uma
tonelada. Cabe ressaltar que os precos dos materiais ndo sao fixos e variam com o mercado, a
quantidade de material a ser utilizado, os ganhos de escala e outros fatores que ndo serdo
abordados neste topico. A tabela 4.1 apresenta os precos dos materiais nas unidades

comercializadas.

Tabela 4.1 — Precos dos materiais para argamassa.

Material Unidade Preco (R$)
Cimento CP II-E 32 kg 0,56
Agua m3 3,18
Areia média kg 0,15
Silica ativa kg 1,20
Nanoquartzo kg 0,90

Para a obtencdo da quantidade de materiais necessaria para 1 m3 de argamassa, €
necessario o calculo do consumo de cimento (C). Este consumo é dado a partir da foruma
apresentada na equacao (6) abaixo, onde ., Ysgua € Yareia S0 @ Massa especifica do cimento,
da &gua e da areia, respectivamente, dadas em g/cm3, a/c € a relacdo dgua/cimento utilizada e

a é a quantidade de areia adotada, em relacdo ao cimento.

B 1000 (6)
1, afc _a
Ye  Yagua Yareia

Adotando as massas especificas de 3,05 para o cimento, 1,00 para a 4gua e 2,60 para a
areia, valor de a/c de 0,30 e quantidade de areia de 2, foi possivel encontrar 0 consumo de
cimento igual a 715,77 kg/ms3. A partir do consumo de cimento, é possivel saber o consumo
dos outros materiais, ao multiplicar C pelo a/c para o consumo de agua e por a para o

consumo de areia. Assim, obtém-se respectivamente 214 litros de dgua e 1431,54 kg de areia,
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para a fabricacdo de 1 m3 de argamassa sem adicdo. Para argamassas com adi¢do, 0 consumo
de adicdo é obtido multiplicando o consumo de cimento por 0,12 e 0 consumo de cimento
final é C menos a quantidade de adicdo. Obtém-se entdo 85,89 kg de adicdo e 629,88 kg de
cimento. A partir desses dados é possivel fazer a estimativa de custo das argamassas, como

mostra a Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Estimativa de custo das argamassas.

Consumo (kg/m3)

Material Preco (R$) : . .
Sem adic¢édo Nanoquartzo Silica ativa
Cimento CP II-E 0,56 715,77 629,88 629,88
Agua 0,00318 214 214 214
Areia 0,15 1431,54 1431,54 1431,54
Nanoquartzo 0,90 - 85,89 -
Silica ativa 1,20 - - 85,89
Custo total (R$) 616,24 645,44 671,21

Assim, € possivel verificar que embora a adicdo de nanoquartzo torne o custo da
argamassa mais alto, sua utilizacdo é quase 4% mais barato do que argamassas com adicao de
silica ativa. Essa porcentagem se faz ainda mais significativa quando o material é aplicado em

uma obra, onde ha um consumo grande de argamassas e concretos.
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5 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos experimentalmente na conducéo deste trabalho e tendo
como base os estudos referenciados na revisao bibliografica, pode-se concluir que:

e As nanoparticulas de quartzo apresentaram reatividade quimica, reagindo com
o0 hidréxido de célcio em solucdo, o que indicou que o nanoquartzo pode apresentar atividade
pozolanica quando usado como adi¢do mineral nos materiais cimenticios. Comparado as
particulas de silica ativa, 0 nanoquartzo apresentou menor taxa de reacgao.

e A analise do comportamento no estado fresco mostrou que a adicdo de
nanoquartzo contribuiu para o aumento da fluidez das argamassas com a presenca de
superplastificante, tanto em relacdo as argamassas de referéncia quanto em relacdo as
argamassas com adicdo de silica ativa, ambas também com a presenca de superplastificante.

e Em relacdo ao desempenho mecanico, a adi¢cdo de nanoquartzo contribuiu para
a resisténcia a compressao axial dos compositos cimenticios. Nas pastas, a substituicdo do
cimento pelo nanoquartzo conservou a mesma resisténcia das pastas de referéncia, tendo
desempenho superior as pastas com adi¢do de silica ativa. Nas argamassas, a adicdo de
nanoquartzo aumentou a resisténcia em relacdo as argamassas referéncia, tendo desempenho
pouco inferior as argamassas com adicdo de silica ativa, mas comportamento similar. Por
comportamento similar entende-se que a contribuicdo por meio de ambas as adi¢cbes foi
significativa principalmente em relacdo aos 90 dias de cura, sugerindo que 0s compositos com
adi¢cdes minerais continuam hidratando até as idades mais avancgadas.

e A investigacdo da influéncia de outros fatores na resisténcia a compressdo dos
compositos sugere que os tipos de cimento utilizados ndo tém influéncia na resisténcia das
pastas a partir das idades de cura mais avancadas (90 dias), os teores de adi¢do adotados nao
influenciaram o desempenho mecénico das pastas em nenhuma idade e que a mudanc¢a na
ordem de mistura ndo afetou a resisténcia das argamassas.

e A andlise microestrutural indicou que a adicdo de nanoquartzo, quando em
conjunto com o superplastificante, pareceu ter efeito benéfico na pasta e na zona de transicdo
das argamassas, provocando uma microestrutura mais densa e uniforme, através da
diminuig&o dos poros. As argamassas com silica ativa, no entanto, pareceram ter maior adesao
entre a pasta e 0 agregado na zona de transi¢do, do que as argamassas com nanoquartzo.

e A presenga de aditivo superplastificante, principalmente nas argamassas, se

mostrou um fator essencial para a garantia da trabalhabilidade e também para o ganho de
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resisténcia em todas as misturas. O aditivo possibilitou também o melhor desempenho das
argamassas com adicdes, tanto do nanoquartzo quanto da silica ativa. Na microestrutura, a
presenca de superplastificante provocou homogeneizacdo da microestrutura e modificacdes
nos produtos de hidratagdo formados.

e A verificagdo da viabilidade econémica do uso de nanoparticulas de quartzo
como adicdo mineral através de estimativa de custo aponta que embora 0 uso de nanoquartzo
aumente o custo da argamassa convencional, sua adi¢do se torna mais barata do que a adigédo

de silica ativa.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Buscando ainda analisar o emprego das nanoparticulas de quartzo como adicGes
minerais e entender melhor o comportamento mecanico e microestrutural dos compositos
cimenticios, os seguintes temas sdo sugeridos como trabalhos futuros:

e Analisar a adi¢do de nanoquartzo em concretos de alto desempenho, bem como
avaliar também outras propriedades como durabilidade, permeabilidade e resisténcia a tracao,
juntamente com sua microestrutura.

e Avaliar o efeito da granulometria do nanoquartzo no desempenho dos
compositos cimenticios, como a separacao e utilizacdo apenas das particulas nanométricas.

e  Estudar, através do tratamento do nanoquartzo por ultrassom, o efeito da

mudanca da estrutura, ou amorfizacdo, das nanoparticulas no desempenho da adi¢cdo mineral.
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ANEXO A — RESISTENCIAS DAS PASTAS DE CIMENTO
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ANEXO B — RESISTENCIAS DAS ARGAMASSAS
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ANEXO C — MEV DE OUTRAS REGIOES DE ARGAMASSAS
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Imagens de MEV da microestrutura da argamassa Ref aos 28 dias em diferentes
magnificacdes
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Imagens de MEV da microestrutura da argamassa NQSSOA aos 28 dias em diferentes
magnificagdes.
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A4 ;g\regado: 2

Imagens de MEV da microestrutura da argamassa NQSLOA aos 28 dias em diferentes
magnificacdes.

Imagens de MEV da microestrutura da argamassa NQSLOA aos 90 dias em diferentes
magnificagdes.
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Agregado

Imagens de MEV da microestrutura da argamassa SASLOA aos 90 dias em diferentes
magnificacdes.



