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“Ser Engenheiro é pesquisar e desenvolver a tegimla
favor das pessoas e do meio ambiente, é desenvolver
modelos matematicos de grandes sistemas considerado
complexos, é inventar e dar solucdo para problemas
esperar que a solucéo traga mais problemas paramser
resolvidos, é compreender o passado de modo avinter
no presente de forma racional, responsavel e stésteh

€ antecipar o futuro, é possuir a sensatez de wrnode a
maestria de um artesdo, ser Engenheiro € ser calgaz
realizar, utilizando a boa técnica, tudo o que come
pela poesia ou pelo sonho de alguém, é projetar as
cidades, é saber que nem o céu é o limite, € faz&o

com muito pouco. Para um Engenheiro o futuro € agor

“O lugar mais seguro para um barco é o porto, poréla
foi projetado para navegar em quaisquer aguas. Quan
mais bravo 0 mar mais prazeroso € a chegada ao

destino.” (Autor desconhecido).



AGRADECIMENTOS

Primeiramente gostaria de agradecer a Deus peldesdadrca, resiliéncia e paz
necessaria para esta longa caminhada da graduad@oje (2002-2014). (O Senhor me
abencoou em TUDO na minha vida, tudo deu certo inharvida, absolutamente tudo.

Obrigado por esta dadiva).

Em relacdo as pessoas que foram decisivas paraastho, gostaria de agradecer em
primeiro lugar ao Prof. Paulo Branddo, que além ajlada, paciéncia, amizade,
disponibilidade, competéncia, humildade e humamdad um exemplo de conduta
académica e profissional, uma verdadeira inspirggi@ qualquer profissional que
deseja ser um verdadeiro “professor”.

Gostaria de agradecer os membros da banca quspaseliam a acompanhar e avaliar
este trabalho contribuindo com suas sugestbedieasriProf. Dr. Abdias Magalhaes
Gomes, Prof. Dr. Antonio Neves de Carvalho JunkRmgfa. Dra. Elaine Carballo
Siqueira Corréa, Prof. Dr. Luiz Antbnio Melgaco NgnBranco e o Prof. Dr. Otavio

Luiz do Nascimento.

Gostaria de agradecer também a todos os profesdardsscola de Engenharia da
UFMG que passaram pela minha vida académica, Ggaduam Engenharia Civil

(2002-2006), Mestrado em Construcao Civil (20079908& Doutorado em Engenharia
Metallrgica, Minas e Materiais (2010-2014) e quaifo decisivos na minha formacao

profissional e na minha inspiragéo.

Ao Programa de Pés-Graduacdo em Engenharia Matdurylinas e Materiais

(PPGEM) pelas 6timas condicBes para a realizac8te d® de todos os trabalhos
académicos desenvolvidos aqui. Meu agradeciment@€euro de Miscrocopia da
UFMG e todos os seus técnicos e funcionarios pedeel@&cia nas analises

microscopicas contidas nesta tese e ao técnicorl®dbms pela ajuda e paciéncia.



A Coordenacéao de Aperfeicoamento de Pessoal dé Slingerior (CAPES) pelo apoio
financeiro.

A minha mae, Margarida, pelo apoio e incentivo semgados ao longo de minha vida

e pelos sacrificios que fez para que eu pudesggchee aqui.

As minhas tias Helena e Leopoldina que me podgsitaln o sonho de estudar e a toda
minha familia.

A Aline (o Amor da Minha Vida), pela compreenséatapeninhas auséncias, pelo apoio

e incentivo.

Ao Théo (meu anjo da guarda) pelo amor incondidiomapelos ensinamentos

marcantes.

Um agradecimento especial &rigenharia, a Educacdo e ao Conhecimérgtes

transformaram e mudaram a minha vida e a condméalsla minha familia.



Vi

SUMARIO

Lista de Figuras
Lista de Tabelas

Lista de Notacdes e Abreviaturas

Resumo
Abstract
R 011 To [T o 1
12 © ] o] =3 1Yo PRSP 3
3. ReVISA0 DIDIOGIATICA ......uuuviiiieiiees st e e e e e eeaeae s 4
3.1 AIVENArias € DIOCOS .......uuuuuuiii it e e e e e ee e e e eeeeeees 4
I N o T= 1 1 T= LT PSP PPT PP 6
3.2.1 Argamassa de cimento Portland .........ccccceeiiiiiiiiiiiiiiiici e, 7
3.2.1.1 CIMeNto POrtland .........coooii oo 7
K I - | U 9
3.2.1.3 Agregados MIUAOS .........ccoiiiiiiiccceee e e e e e e e e e e e aeeeeeeees 10
3.2.1.4 Trabalhabilidade € CONSIStENCIA.....omervrrrriiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeesien 12
3.2.2 Sistema d€ A0eIENCIA. ........cuieiiieeeeeeemiiee et 13
3.2.2.1 Aderéncia mecéanica e a cinética de hidiatdg cimento Portland ......... 14
3.2.2.2 Influéncia da cal Na ader@nCia.... e eeeeeeeeeeeeeeiniiiiiiiiee e 18
3.2.2.3 Resisténcia de aderéncia a traCao.........coeeeeeeeeeeeeveeeeiiiieeee e e 18
3.3 MICTOBSIIULUIA . ..o e e eeeeiei et ettt s s e e e e e e e e e e e e eeeeeennenneeeeesssnnnnnns 21
3.3.1 Superficies € INLEIfACES ......uuviiiiieeeeeee e 26
3.3.2 Morfologia e h&bito mineral ...........coeeeeeeeiiiiieieeeee e, 29
R \V =1 100 [0 1SRe (SR o= T = Toa =] 7= Tt~ Lo 1 32
G N R W] o T= TS (=T =T 0 o 0] o] [ o> 32
3.4.2 Difragao de raiosS-X (DRX)......cciiiiiiimmmmmneeee ettt e e 33
3.4.3 Espectrometria de fluorescéncia de railosRXF........ccooveeeeiiiiiiiiiiiiiiiinns 36
3.4.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV) cee....coovvvvviiiiiiiiieieeeeeeeeeeee, 38
3.4.5 Microscopia eletronica de varredura de a¢alucdo (MEV-FEQG) ............ 42

3.4.6 Espectroscopia de raios-X dispersiva em en@epsS) ............cooevvvviiiinnnnns 43



vii

3.4.7 Microscopia de forga atomica (MFA) ....ccceeeviiiiiiiiiiiiiiiiceienn 44
4. MateriaiS € METOUOS ........coiiiieeeeet o s+ttt e ettt et e e e e e e e e e eeeeesbbbbbeeeeeeeees 50
.1 MAEEITAIS ...oeeiieiiieiiiittttee e 444ttt ettt e e e e e e e e e e e e eeeenssbtneeeeeeeeeeeas 53
4.1.1 Retirada e preparagao das amOSIrAS ceeeeveeiiiiiiiiaeee e eeeeeeeeeeeeee 56
V=3 (oY [0 1 RO 59
4.2.1 Avaliacao da resisténcia de aderéncia adrdg@rgamassa ............ccc....ee.. 59
4.2.2 LUPQ E€SLErEOSCOPICA ....vvvvereeenes s s s e e e e e e aeaeaaaaeseeasssssnnnnnnnseseaeaanaaanas 65
4.2.3 Difracao de raioS-X (DRX)......uuuuuuummmmmmreeeeeeeeriiinnennsseaeeeeeessessesssssrenee 65
4.2.4 Espectrometria de fluorescéncia de raiosRXF.........cooeeeeeiiiiiiiiiiiiiiiinns 67

4.2.5 Microscopia eletrénica de varredura (MEV)wancional e espectrometro de
raios-X dispersivo em energia (EDS) ........coeceeveeveiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeiiieend 67
4.2.6 Microscopia eletronica de varredura de a#aolucdo (MEV-FEG) e
espectrometro de raios-X dispersivo em energia JEDS...........cccccoiiiiiiienenennnn. 69
4.2.7 Preparagdao das amostras para a microscoptedoneta de varredura

convencional (MEV) e de alta resolucdo (MEV-FE@spectrometria de raios-X

dispersiva em energia (EDS) ......ccoooviiiiieeiei e 72

4.2.8 Microscopia de for¢a atdmica (MFA) .....cccceiiiiiiiiiiiiiiiiie e 9.7

4.2.9 Preparacao das amostras para microscopagedtomica (MFA)............ 82

5. ReSUItA0S € AISCUSSAD .......cccuuiiiiiiiiiiiiiiiieee e et e e e e e e e 84

5.1 Avaliacéo da resisténcia de aderéncia a trdg@ygamassa............cccceevvvvvvennnnns 84
5.2 LUPA ESLEIEOSCOPICA ....cceeiieeieicemmmmamseteeeeeeeeeeeeeaaaeeeaaaeaasssasannsssennneeeeeeeeeens 86
5.3 Difrag@o de raioS-X (DRX) ......uuuuiiiiieeeeeiiieiee et 89
5.4 Espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX.........cccoovvvvviiiiiiiiinniinnenn. 93

5.5 Microscopia eletrénica de varredura (MEV) eeesmmetria de raios-X
dispersiva em energia (EDS) ......ooouuiiiiiiiiiie e 95
5.6 Microscopia eletronica de varredura de altaluggio (MEV-FEG) e
espectrometria de raios-X dispersiva em energiéSiED............cccccceeiiiiiiiiieeeenn. 111

5.6.1 Microscopio eletronico de varredura FEG caostesia de nanofabricacéo

B e — e a e 111
5.6.2 Microscopio eletrénico de varredura FEG Qa&@0 FEI........................ 178
5.7 Microscopia de forga atdmica (MFA) ......ccceeerreiiiiiiiiieiieeeeeeeeeeeeeeeeiieiinnes 193

B. CONCIUSDES ... et e ettt e e et e e e et e e e e eae e e e e e e e eanaee 206



viii

7. ReleVANCIA JOS rESUIATOS ... . ee e e e e et e e e e e e eea e e eeaneen 209

8. Sugestdes para trabalhos

9. Referéncias bibliograficas

FUTUTOS - e 211



LISTA DE FIGURAS

Figura 3.1 — Etapas de hidratacdo de uma partiisutamento: silicato tricalcico @S);
silicato dicalcico (@S); aluminato tricalcico (¢2\); ferroaluminato tetracalcico (BF);
silicato de calcio hidratado (CSH); tri-sulfoaluraia de calcio hidratado (AFt); mono-
sulfoaluminato de calcio hidratado (AFm). Dimens@esticula de cimento: 1 a 9;
(C3S): 25 a 65m; (&S): 20 a 40m; (C3A): 1@ 6QUM. ool 15.
Figura 3.2 — Fotomicrografia da interface bloccdosco/argamassa no MEV-IES, onde
se podem ver cristais tipicos de etringita (1)poesavel pelo intertravamento, saindo
de dentro de microfissuras do BlOCO (2).......cceeieiiiiiiiiiiiie e 17
Figura 3.3 — Tipos de ruptura no ensaio de adeaéadracdo de revestimentos de
argamassa, considerando o0 revestimento aplicadetadiente ao substrato (sem
(0] 0 F= T 0] ] o0 ) 1S 20
Figura 3.4 — Modelo fisico simplificado para cime®ortland hidratado. ................... 23
Figura 3.5 — Imagem de microscoépio eletrébnico deedara (MEV) de (a) micro-
CaCQ e (D) NANO-CACE......coiiiiiieeeee et e e e e e e reaaeaeaaeeas 24
Figura 3.6 — Fotomicrografia da interface blocoaogico / reboco pronto (vista de
superficie do bloco ceramico apos a retirada doa@bMEV-IES. .............cccevvvinnneee 25
Figura 3.7 — Fotomicrografia do bloco ceramico prix a interface junto ao reboco
pronto (vista lateral do bloco ceramico ap6s aad# do reboco) MEV-IES............... 26
Figura 3.8 — llustracéo das entidades que comp@ematerial. ...............ccceeeeeeerreenne. 27
Figura 3.9 — Fotomicrografias do perfil do blocoareico aderido a argamassa 1:0:6. a)
vista geral; b) cristais de etringita no interigg goros a 10@m de profundidade; c)
cristais de etringita no interior de poros a @®0de profundidade; d) cristais de

etringita perpendiculares a superficie do substetaristais de etringita no interior de

poros a 100m de profundidade. MEV-IER. ............oooii oo e 29
Figura 3.10 — Morfologias (habito) comuns a estaguminerais. .............cccceevvvvevvnnnnne 31
Figura 3.11 — Difracdo de raios-X por um Cristal...........ccccceeeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiee 36

Figura. 3.12 — Diagrama representativo de funci@momdo microscopio eletrénico de
varredura CONVENCIONAL ..........ueieeeeiis ittt ettt et e e e e e e e e e e e e s s s s ssrnns e eeeeeaeaeeas 39
Figura 3.13 — Processos de interacdo possiveisit@ueaincidéncia de um feixe de

elétrons em umMa amOSIra SO ... .con e e 40



Figura 3.14 — Vista lateral de um detector Optieadflexo. ............cccccvvvvvvivnennnn. 46.

Figura 3.15 — Relac&o de for¢cas que atuam entgeilasae amostra, de acordo com as

dIStANCIAS QUE @S SEPAIAIM. ....cceeeiieeeseeeeeeeemre s s e e e e e e e e e e e eeaeeeeeeaeeeaan e naaarsnnn s 47
Figura 3.16 — Regimes de operacao MFA. ... 49
Figura 4.1 — Fluxograma simplificado do projetop@squisa. ............ceeeeevvvvvernnnninnnnnnn. 51
Figura 4.2 — Desdobramento do fluxograma do prajetpesquisa. ............cccceeeeeeeeeee. 52
Figura 4.3 — Bloco ceramico convencional (dimen&iBTm). ......ccceeveeeeeeeeeeeeeeeennnnns 53

Figura 4.4 — Painel construido para a avaliacdoadgamassas ja com argamassa de

ChaPISCO APICAMAL. ... .uiiiiii e ettt e e e e e e e e e e e e e eeeeaeeaeeeeeenneee 54
Figura 4.5 — Painel subdividido em quatro parteS. .......ccccccceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeiiieees 54
Figura 4.6 — Detalhe do painel subdividido e cogaarassa de revestimento. ............ 55
Figura 4.7 — Detalhe da espessura do revestimegamassado, cerca de 2,5cm. ....... 55
Figura 4.8 — Corte e retirada das amostras paaa&ses. .............ccccceevvvvvviiineennnn. 56
Figura 4.9 — Retirada das amostras para as analises...........ccccccvveeeeeeiieiireeeenn. 56
Figura 4.10 — Detalhe da retirada da amostra maaa@ises. ...........ccccccvvvvvennnn. 51..
Figura 4.11 — Detalhe da amostra retirada para@sas. ...............ccccceveevvvvveinnnnnn, 57
Figura 4.12 — Detalhe do substrato da amostradatipara as analises........................ 58

Figura 4.13 — Corte lateral da amostra retirada @ analises quimicas, micro e
NANOESTITULUTAIS. .ooiii ittt £+ 44444440ttt ettt e e e e e e aenennssebbbbb b b e s e e eeee s 58
Figura 4.14 — Aparelho verificador Dynpaull-off testef para ensaio de resisténcia de
AAEIENCIA A TFAGAD. ... e i eeeeeeee e et e ettt e e e e e e e e e e e e e e nnnes 60
Figura 4.15 — Painel de argamassa preparado p&msass de resisténcia de aderéncia
= T - (0= Lo J U PPPUPPPPRN 60
Figura 4.16 — Painel de argamassa preparado pamsass de resisténcia de aderéncia
o = Tor= [0 J PP PPPP PP 61
Figura 4.17 — Detalhe do corte com serra copo paepgpara o ensaio de resisténcia de
o Y0 (=T (=T aTol T N W = Lo = Lo USRS 61
Figura 4.18 — Detalhe do equipamento DYNA Z16 diganensaio de resisténcia de
aderéncia a tracdo no painel 1 de argamassSa......ccccveeveeeeeeeeeeiiiiiiicciiiiiiiiieeeeenss 62
Figura 4.19 — Corpo de prova arrancado no ensaresisténcia de aderéncia a tracédo

NO PaINEl 3 JE ArgaAMASSA. ...uuuuuieiieeeeeeeeeiieiiiiiirr e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeerare s 62



Xi

Figura 4.20 — Detalhe do corpo de prova arrancadensaio de resisténcia de aderéncia
a tracdo no painel 3 de argamasSa. .......cceeeeeeeuuruuniiieiiieeeeeeeeeeeereeereeeeen———————————— 63
Figura 4.21 — Detalhe do equipamento DYNA Z16 diganensaio de resisténcia de
aderéncia a tragdo no painel 3 de argamassSa......ccccveveeeeeeeeeiiiiiiiicireeeeenn 63
Figura 4.22 — Detalhe do corpo de prova arrancadensaio de resisténcia de aderéncia
a tracao no painel 3 de argamasSa........ccuueeeeeurruuniiiieiiieeeeeeeeeeeeeeeereerenen———————————— 64
Figura 4.23 — Detalhe dos seis arrancamentos delpaide argamassa no ensaio de
resisténcia de aderéncia & traGaO0. ....... .o e eeeeeeeereeeeeiiiniirraa e eeaeeearaaaaaaaseeeeees 64
Figura 4.24 — Detalhe dos seis arrancamentos dgogrpainéis de argamassa no ensaio
de resisténcia de aderéncia @ traGa0. .....couueceeiiiiiiiieeee e 65

Figura 4.25 — Difratdbmetro Philips modelo PW3710Qipgdo com tubo de raios-X com

(or= 10 T0 (oo [ ol0] o] £ =T PP OO POPPPPPPPPPPI 66
Figura 4.26 — Microscopio eletrénico de varrediE®U JSM 6360LV.............c......ee 68
Figura 4.27 — Microscopio eletrdnico de varreduggsFcom sistema de nanofabricacao
FIB-QUanta FEG 3D FEL ......ccuuiiiiii i iicceeee et 70
Figura 4.28 — Microscopio eletrénico de varreduggsFcom sistema de nanofabricagcao
FIB-Quanta FEG 3D FEL ... e e eena e e 70
Figura 4.29 — Detalhe da tela do (MEV-FEG Dual-BIB). ..........cccouviiiiiiiiiinineeeeeenn. 71
Figura 4.30 — Porta amostras do (MEV-FEG Dual-HIB.3............ccccevvvvvvvviiiinieeennn. 71
Figura 4.31 — Microscopio eletronico de varreduggsFQuanta 200 FELI. ................... 72
Figura 4.32 — Amostras de argamassas de cimentiamtbde cerca de 2 a 3cm......... 73
Figura 4.33 — Metalizadora Bal-Tec, modelo MD20.............cocouuiiiiiiiiinnneeeeeeeenn. 74.
Figura 4.34 — Amostras em processo de recobrinteetalizacao. ...........ccceeeeeeeeennn. 74

Figura 4.35 — Amostras recobertas/metalizadas comaamada de 10nm de ouro. ... 75

Figura 4.36 — Amostras recobertas/metalizadas ases damadas de 5nm de carbono.

Figura 4.37 — Detalhe da fita condutora nas amesti@ntadas no suporte................... 76
Figura 4.38 — Detalhe do recobrimento COM OULQ. . oieeeeeeeeeiieeeeeeiiiiiiiie e 76
Figura 4.39 — Detalhe do recobrimento com ouro éatial pintada de carbono sem

L1 W eZ0] 210 [U] (o] - VU T TR TR 77



Xii

Figura 4.40 — Amostras sem recobrimento: A) Supierfirgamassa de revestimento, B)
Interface bloco ceramico/argamassa de chapiscofagsa de revestimento, C)
Superficie argamassa de chapisco, D) Superficaragsa de chapisco rolado. ......... 78
Figura 4.41 — Amostras de argamassa sem recobompata microscopia e
MICTOANALISE. ..oeiiieeiee ettt e e e e s ettt e eeaaaa e s e e nnnsnbrreeeneees 78

Figura 4.42 — Amostras de argamassa sem recoboneetiéstacadas para microscopia

€ MICTOANANISE. ...t e et e e e s s e bbb bbb e e e e e eees 79
Figura 4.43 — Microscopio de forca atdmica (MFA).........oevvveiviiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeen 30
Figura 4.44 — Microscopio de forca atbmica (MFAgtadhe da camara aberta. ........... 80
Figura 4.45 — Microscopio de for¢ca atbmica (MFARdulos principais. ..........cc........ 81
Figura 4.46 — Microscopio de forca atbmica (MFAgtalne da amostra. ..................... 81

Figura 4.47 — Amostra embutida em resina sintéegexi) para microscopia de forca
=1 0] 0 ][ VOSSR 82
Figura 4.48 — Detalhe da amostra embutida em resinética (epdxi) para microscopia
(o L= (o] {or= =10 ] 1 o7 VAPPSR 83
Figura 5.1 — Imagem macroscopica de amostra denagsn de chapisco destacada do
bloco ceramico. Escala em milimetros. .........oooeveiiiiiiiiiiiiiiie e, 86
Figura 5.2 — Imagem macroscopica de superficierdansassa de chapisco aderida
sobre o0 bloco ceramico. Escala em milimetros............ooooeiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeee 87
Figura 5.3 — Imagem macroscopica da interface béecamico/argamassa de chapisco
da amostra de argamassa. Escala em milimetras.........cccoeeeeeeiiiiiiiiiiiiiiieeiiiiiieeed 38
Figura 5.4 — Imagem macroscOpica da interface bloecdmico/argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento da amostrdaEescanilimetros. ...................... 88
Figura 5.5 — Difracdo de raios-X da amostra deraggsa (AM130072) Painel 4. ...... 89
Figura 5.6 — Difracdo de raios-X da amostra de megsa enriquecida (AM130108)
P ANl 3. e ——————— e e e et e ettt e e e nne et e et e rrr e as 91
Figura 5.7 — Fotomicrografia de superficie de am@ssa de revestimento (seccao
polida, sem recobrimento CONAULON). ........ccceeeerrrrmuiiiiiiiiee e e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeennanaeeenees 96
Figura 5.8 — Fotomicrografia de superficie argamaks revestimento (seccao polida,
sem recobrimento CONAULON). .....uueee e 97
Figura 5.9 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco

(seccdao polida, sem recobrimento CONAULON)......ccccovviviiiiiriiiiiiiirr e ee e, 98



Xiii

Figura 5.10 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(seccdao polida, sem recobrimento CONAULON)......ccceeeviviiiiiiiiiiiiieer e, 99
Figura 5.11 — Fotomicrografia da interface bloceoangco/argamassa de chapisco
(seccao polida, sem recobrimento CONAULON).......ccoooiiiiiiiiiiiiiiiiiii e 100
Figura 5.12 - Fotomicrografia da argamassa, proxirda interface de
chapisco/argamassa de revestimento (seccao psdicerecobrimento condutor)..... 101
Figura 5.13 - Fotomicrografia da argamassa, proxirda interface de
chapisco/argamassa de revestimento (seccao psdicerecobrimento condutor). .... 102
Figura 5.14 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(fratura Sem reCoODIMENTO). .....uuueeii ettt e e e e e e eeeeeeeeeeees 103
Figura 5.15 — Fotomicrografia préxima da interfdeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento) (imagem deagigétretroespalhados). .............. 104
Figura 5.16 — Fotomicrografia préxima da interfddeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......ccccccceiiiiiiii s 105
Figura 5.17 — Fotomicrografia préxima da interfdueco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......ccccceeciiiiiiiiiii s 106
Figura 5.18 — Fotomicrografia préxima da interfddeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......cccccceciiiiiiii s 107
Figura 5.19 — Fotomicrografia préxima da interfdeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......ccccceeciiiiiiiiii s 108
Figura 5.20 — Fotomicrografia préxima da interfddeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......cccccccciiiiiiii s 109
Figura 5.21 — Fotomicrografia préxima da interfdeco ceramico/argamassa de
chapisco (fratura sem recobrimento). ......ccccceeciiiiiiiiii s 110
Figura 5.22 — Fotomicrografia da regido proximatarface bloco ceramico/argamassa
de chapisco (recobrimento de OUI0).......coccoo i 112
Figura 5.23 — Microanalises EDS da figura 5.22..........cccccceeiiiiiiiiieiiiieeeeeeiivees 113
Figura 5.24 — Fotomicrografia da regido proximatarface bloco ceramico/argamassa
de chapisco (recobrimento de ouro). As setas bsandicam placas de portlandita e as
setas vermelhas fitas de etringita. ... 114
Figura 5.25 — Microanalises EDS da figura 5.24..........ccccceeeeiiiiiiiiiiiiieiieeeiiiiees 115



Xiv

Figura 5.26 — Fotomicrografia da regido préxima riderface argamassa de
chapisco/argamassa revestimento com cal (recatbetarbono). ...........ccceevvvvvvvnnens 116
Figura 5.27 — Microanalise EDS da figura 5.26..cccc....uvvvveiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeies 117

Figura 5.28 — Fotomicrografia da regido préxima riderface argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento com cal (seobri@@nto). As setas brancas

indicam placas de portlandita e setas vermelhas di¢ etringita. ...............ccceevveeenns 118
Figura 5.29 — Fotomicrografia da regido proxima rierface argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento com cal (s&brm@ento). ............oeevvvvvvennnnnns 119

Figura 5.30 — Fotomicrografia da regido proximatarface bloco ceramico/argamassa

de chapisco (Sem recobIMENTO). ........... o e eeeeeeeiiiriiiea e e e e e e e e eeeeeeeee 120
Figura 5.31 — Fotomicrografia de superficie, argssaade revestimento (sem
[g=ToT0] o] 10 1= o) (o ) TR 121

Figura 5.32 — Fotomicrografia de superficie, argssaade revestimento (sem
[=ToTe] o] 10 1= o) (e ) NPT 121
Figura 5.33 — Fotomicrografia de superficie, argssaade revestimento (sem
[g=ToT0] o] 10 1= o) (o ) TR 122

Figura 5.34 — Fotomicrografia de superficie, argesaade revestimento (recobrimento

(0 [0 0] {0 ) 1RSSR 123
Figura 5.35 — Fotomicrografia de superficie, argssaale revestimento (recobrimento
(0 L= 0 0] o) IS 124

Figura 5.36 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuei e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 125
Figura 5.37 — Fotomicrografia da interface bloceoand@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e ettt s e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeneeeeeeesnnns 126
Figura 5.38 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuue ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 127
Figura 5.39 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e et s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeeseens 127
Figura 5.40 — Fotomicrografia da interface blocodndaco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuui ettt e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeens 128
Figura 5.41 — Fotomicrografia da interface bloceoangco/argamassa de chapisco

(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e e eeeeeetetere s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeesnens 128



XV

Figura 5.42 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeesnens 129
Figura 5.43 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuu e ettt e e e e e e e e ee e eeeeeeeeeeeeens 130
Figura 5.44 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ........uuuuuue e e e eeeeeeeet s e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeeennes 131
Figura 5.45 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ........uuuuuue e e e ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeenneeeeeesnens 131
Figura 5.46 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuii e ettt e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 132
Figura 5.47 — Fotomicrografia da interface bloceoangco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e eeeeeeete e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeesnnns 133
Figura 5.48 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuui e ettt e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeens 134
Figura 5.49 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e ettt s e e e e e e e e e e e eeeeseeeeneeeeeeesnnes 135
Figura 5.50 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuii e ettt e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 135
Figura 5.51 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuuu e e e eeeeeeeet e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeneeeeeeesnnns 136
Figura 5.52 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuei e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 136
Figura 5.53 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e ettt s e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeneeeeeeesnnns 137
Figura 5.54 — Fotomicrografia da superficie da e@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuue ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 138
Figura 5.55 - Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e et s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeeseens 138
Figura 5.56 — Fotomicrografia da superficie da e@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuui ettt e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeens 139
Figura 5.57 — Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento

(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e e eeeeeetetere s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeesnens 140



XVi

Figura 5.58 — Fotomicrografia da superficie da r@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeesnens 141
Figura 5.59 - Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuu e ettt e e e e e e e e ee e eeeeeeeeeeeeens 142
Figura 5.60 — Fotomicrografia da superficie da e@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ........uuuuuue e e e eeeeeeeet s e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeeennes 142
Figura 5.61 - Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ........uuuuuue e e e ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeenneeeeeesnens 143
Figura 5.62 — Fotomicrografia da superficie da ew@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuii e ettt e e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 144
Figura 5.63 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e eeeeeeete e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeneeeeeeesnnns 144
Figura 5.64 — Fotomicrografia da superficie da e@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuui e ettt e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeens 145
Figura 5.65 - Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e ettt s e e e e e e e e e e e eeeeseeeeneeeeeeesnnes 146
Figura 5.66 — Fotomicrografia da superficie da ew@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbONO). ......uuuuuuii e ettt e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 146
Figura 5.67 — Fotomicrografia de superficie, argssaale revestimento (recobrimento
(o L= o= 1 o o] o ) R 147
Figura 5.68 — Fotomicrografia da superficie da e@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuei e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 147
Figura 5.69 - Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e e ettt s e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeneeeeeeesnnns 148
Figura 5.70 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa revestimento (recobrimento
0 CArDON0). .. e 149
Figura 5.71 - Fotomicrografia da superficie da m@ssa de revestimento
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e et s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeeseens 149
Figura 5.72 — Fotomicrografia da interface blocodndaco/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiiee e e e e e e e e ee ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeesseen 150
Figura 5.73 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco

((C=Telo] o gTgal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPPR 151



XVil

Figura 5.74 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
((C=Tele] o T gl gal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) APPSR 151
Figura 5.75 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiaieee e e e e e e e e ee e et ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeesnee 152
Figura 5.76 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuueiiiis i e e e e e e e e e ee e e e eeeee ettt s e e e e e e e e e e e eeeeeseeeenneeeeeesnnns 153
Figura 5.77 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
((C=Tele] o T g1 gal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPPI 154
Figura 5.78 — Fotomicrografia da interface blocodndco/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiieee e e e e e e e e e e e e e ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeesseens 154
Figura 5.79 — Fotomicrografia da interface bloceoangco/argamassa de chapisco
((C=Tele] o g1 gal=T gl (ol oo ] 1 410U o ) APPSR 155
Figura 5.80 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(reCcOoDIMENTO COM OUID). ..uuuriiiiiiie e e e e e e e e e e ee e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeenaeeeeeessenn 156
Figura 5.81 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiieie e e e e e e e e e ee e e e eeeeeattb s s e e e e e e e e e e eeeeeeseennnneeeeeesnnes 157
Figura 5.82 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(reCcOoDIMENTO COM OUID). ..uuvuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeaneeeeeeseees 158
Figura 5.83 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiiei e e e e e e eeeeee e e e eeeeeetet s e e e e e e e e e e eeeeeeeseennneeeeeesnnes 158
Figura 5.84 — Fotomicrografia da interface blocodneco/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeennee 159
Figura 5.85 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
((C=Tole] o JgTgal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPRR 159
Figura 5.86 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuvtiiiiiiaeeee e e e e e e e ee e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeenneeeeeeseens 160
Figura 5.87 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiieiee e e e eeeeee e e ee e ettt s e e e e e e e e e eeeeeeeseeennneeeennsnnes 160
Figura 5.88 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiiee e e e e e e e e ee ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeesseen 161
Figura 5.89 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de chapisco (recobrimento

(o0 .0 1 11 | o ) PSSRSO 162



XVili

Figura 5.90 — Fotomicrografia da superficie da mw@ssa de chapisco (recobrimento
(o0 .0 1 11 | (o ) USRS 163
Figura 5.91 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de chapisco (recobrimento
(o0] 0 4 101U | (o ) PP RUUPRPPPPRTTPPPPRPN 163
Figura 5.92 — Fotomicrografia da superficie da mw@ssa de chapisco (recobrimento
(o0 .0 1 11 | o ) PSPPSR 164
Figura 5.93 — Fotomicrografia da superficie da mw@ssa de chapisco (recobrimento
(o0 .0 1 11 | (o ) USRS 165
Figura 5.94 — Fotomicrografia da superficie da mw@ssa de chapisco (recobrimento
(o0] 0 4 101U | (o ) AP RUUPPPPPPRUTPPPRPPN 165
Figura 5.95 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de chapisco (recobrimento
(o0 .01 11 | o ) USRS 166
Figura 5.96 — Fotomicrografia da superficie da mw@ssa de chapisco (recobrimento
(o0] .4 101U | (o ) PP UPPPPPPPPUTPPPPPPN 167
Figura 5.97 — Fotomicrografia da superficie da mu@ssa de chapisco (recobrimento
(o0 .0 10 11 | (o ) USSP 167
Figura 5.98 — Fotomicrografia da interface blocoéaoeco/argamassa de chapisco
(reCcOoDIMENTO COM OUID). ..uuvuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeaneeeeeeseees 168
Figura 5.99 — Fotomicrografia da interface bloceoang@co/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiiei e e e e e e eeeeee e e e eeeeeetet s e e e e e e e e e e eeeeeeeseennneeeeeesnnes 169
Figura 5.100 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeennee 169
Figura 5.101 — Fotomicrografia interface bloco o@c®/argamassa de chapisco
((C=Tole] o JgTgal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPRR 170
Figura 5.102 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuvtiiiiiiaeeee e e e e e e e ee e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeenneeeeeeseens 171
Figura 5.103 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiieiee e e e eeeeee e e ee e ettt s e e e e e e e e e eeeeeeeseeennneeeennsnnes 172
Figura 5.104 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiiee e e e e e e e e ee ettt e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeesseen 172
Figura 5.105 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco

((C=Telo] o gTgal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPPR 173



XixX

Figura 5.106 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
((C=Tele] o T gl gal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) APPSR 173
Figura 5.107 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiaieee e e e e e e e e ee e et ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeeeeesnee 174
Figura 5.108 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuueiiiis i e e e e e e e e e ee e e e eeeee ettt s e e e e e e e e e e e eeeeeseeeenneeeeeesnnns 174

Figura 5.109 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com

(01U 0 ) T 175
Figura 5.110 — Fotomicrografia da superficie daaar@gssa com cal (recobrimento com
(01U o) TR PP 176
Figura 5.111 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U 0 ) T 177
Figura 5.112 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U (o) TSP 177

Figura 5.113 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiieie e e e e e e e e e ee e e e eeeeeattb s s e e e e e e e e e e eeeeeeseennnneeeeeesnnes 178
Figura 5.114 - Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
(reCcOoDIMENTO COM OUID). ..uuvuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeaneeeeeeseees 179
Figura 5.115 - Fotomicrografia da superficie de aargssa de revestimento
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiiei e e e e e e eeeeee e e e eeeeeetet s e e e e e e e e e e eeeeeeeseennneeeeeesnnes 180
Figura 5.116 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuuuiiiiiiieee e e e e e e e e ee e e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeeneeeeeeennee 180
Figura 5.117 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
((C=Tole] o JgTgal=T gl (ol oo ] 1 41U o ) A PSPRR 181
Figura 5.118 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
(recOoDIMENTO COM OUID). ..uuvtiiiiiiaeeee e e e e e e e ee e e ettt s e e e e e e e e e e e e eeeeeeeenneeeeeeseens 181
Figura 5.119 - Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento
(recobrMENTO COM OUID). ..uuuuuiiiiieiee e e e eeeeee e e ee e ettt s e e e e e e e e e eeeeeeeseeennneeeennsnnes 182
Figura 5.120 — Fotomicrografia da superficie daaar@gssa com cal (recobrimento com
(01U o) TR PSP 183
Figura 5.121 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(0T 0 ) T 183



XX

Figura 5.122 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com

(01U 0 ) T 184
Figura 5.123 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U o) TR TSP 184
Figura 5.124 — Fotomicrografia da superficie daaar@gssa com cal (recobrimento com
(01U 0 ) T 185
Figura 5.125 — Fotomicrografia de superficie, argsgsa com cal (recobrimento com
(01U 0 ) T 186
Figura 5.126 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U o) TR PP 186
Figura 5.127 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U 0 ) T 187
Figura 5.128 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(01U (o) TSP 187
Figura 5.129 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa com cal (recobrimento com
(0T U 10 ) T 188
Figura 5.130 — Microandlise EDS do ponto 1 da gl 29. ..........ccooeeivvvvivvivnnnnen. 189
Figura 5.131 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). .......uuuuuuue e ettt s e e e e e e e e e e e eeeeseeeeneeeeeeesnnes 190
Figura 5.132 — Microanalise EDS do ponto 1 da Bgh131. ..........cvvvveiiieeeeeeeeeneenn. 190
Figura 5.133 — Fotomicrografia da interface blo@vamico/argamassa de chapisco
(recobrimento de CarbON0). ......uuuuuuei e ettt e e e e e e e e e e e eeeeeeeeeeeeees 191
Figura 5.134 — Microanalise EDS do ponto 1 da Bghi133. ............eveiiiiieeeeeeeeeenn, 192

Figura 5.135 — Micrografia do perfil topografico dzgido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de ChapiSCO. .......ooi oo 193
Figura 5.136 — Micrografia do perfil topografico degido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de ChapiSCO. ........cc oo 194
Figura 5.137 — Micrografia do perfil topografico dzgido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de ChapiSCO. .......ooi oo 195
Figura 5.138 — Micrografia do perfil topografico degido proxima a interface bloco

ceramico/argamassa de ChapiSCO. .......... oo e 196



XXi

Figura 5.139 — Micrografia 3D do perfil topografida regido préxima a interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco, Figura 5.138.cccee..co oo 196
Figura 5.140 — Micrografia do perfil topografico tiplo em uma regido proxima a
interface bloco ceramico/argamassa de ChapiSCO....a....uuvurrriiiiiiieeeeeeeeieeeeeeiiiees 197
Figura 5.141 — Micrografia 3D do perfil topografido tijolo em uma regido préxima a
interface bloco ceramico/argamassa de chapiscardg140. ........ccccceeevveieeeeeeennnnn. 198
Figura 5.142 — Micrografia 3D do perfil topografica regido proxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentmabdfigura 5.141. ................. 199
Figura 5.143 — Micrografia do perfil topografico dagido préxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentmatbom...............cccccceeeeeeeeennn, 200
Figura 5.144 — Micrografia do perfil topografico dagido proxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentmatom...............cccceevvvviiinnnnn 200
Figura 5.145 — Micrografia do perfil topografico dagido préxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentabom................ccccceeeeeeeeeennns 201
Figura 5.146 — Micrografia 3D do perfil topografica regido proxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentmabdfigura 5.145. ................. 202
Figura 5.147 — Micrografia do perfil topografico dagido préxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentabom...............ccccceeeeeeeeeennn, 202
Figura 5.148 — Micrografia 3D do perfil topografica regido proxima a interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimentmabdfigura 5.147.................. 203

Figura 5.149 — Micrografia do perfil topografico daperficie da argamassa com cal.

............................................................................................................................ 204
Figura 5.150 — Micrografia 3D do perfil topogréafida superficie da argamassa com
(o= U o 0T = T T 2 L PR 204
Figura 5.151 — Micrografia do perfil topografico daperficie da argamassa com cal.
............................................................................................................................ 205

Figura 5.152 — Micrografia 3D do perfil topogréafida superficie da argamassa com
Gl et e e e e —————— e e e e e e e e e e e e e 205



XXil

LISTA DE TABELAS

Tabela 3.1 — Microandlises EDS, pontos 1 € 2 dar&i@.6............ccccvvvvveveeeeeenennnnn. 5.2
Tabela 5.1 — Resisténcia de aderéncia a tracdo pdo®is com argamassa de
(23YS] (] 0 T=T o1 (o PP TTRTPPP 84
Tabela 5.2 — Tipo de ruptura no ensaio de resist&ecaderéncia a tracdo dos painéis
com argamassa de reVESHIMENTO ... eeeeeeeeeeeeeiiriieii e eeaaaaaaaeeaaaaas 85
Tabela 5.3 — Espectrometria de fluorescéncia des¥4i (FRX) das amostras de
argamassas de cimento Portland ...........coeeemmeeeeeeiiimiiiiieiee e eeeeeeeeeeeecseeeeneeeeannns 94

Tabela 5.4 — Espectrometria de fluorescéncia des4i(FRX) de amostra do bloco

(0] = 0 1 [ o PP 94
Tabela 5.5 — Formulas e sistemas cristalinos dosnais (fases)..........ccccvvvvvevervennnnnn. 95
Tabela 5.6 — Microandlises EDS, areas 1, 2, 3&HBiglra 5.7 .......ccccceeeeeiiiieeeeeenneen, 96
Tabela 5.7 — Microandlise EDS, area 1 da Figura5.8..........ccccoeveviiieieiiniiininnnnnnd 97
Tabela 5.8 — Microandlises EDS, areas 1, 2 e 3glad5.11 ...........coooeeieinnvnvnnnnne. 100
Tabela 5.9 — Microandlise EDS, &rea 1 da FIQUrA 5.1..........cccvvvvveieeeiinniiiiiinnns 101
Tabela 5.10 — Microandlise EDS, area 1 da FigQUI@ 5...........cccoooveeieieeeeieieeeeeiinnn, 021
Tabela 5.11 — Microandlises EDS, areas 1 e 2 da&14 ............ooovvvvvvvvvvnnceennnn. 103
Tabela 5.12 — Microandlises EDS, areas 1, 2,  da&Figura5.16 .........cccccvvvvvnneee. 105
Tabela 5.13 — Microandlise EDS, da Figura 5. 17 e ..coooeeeeeeieiiiiiiciiiiiiveeeeean 106
Tabela 5.14 — Microandlise EDS, da Figura 5. 18 .ccooeeveeeeeiiiiieeeeeiiee 107
Tabela 5.15 — Microandlise EDS, da FIgura 5.2L e ..coooeeeeeeeeieiiiieeeeiee 110
Tabela 5.16 — Microandlises EDS, da Figura 5.28.............cccccciiiiiiiiieiiineneeeenn. 118
Tabela 5.17 — Microandlises EDS, da Figura 5.29.............ccccociiiiiiiiiiiiinneeneeen. 119
Tabela 5.18 — Microandlises EDS, da Figura 5.30...........cccccccvviiiiiiiiieiiineeeeeen. 120
Tabela 5.19 — Microandlises EDS, da Figura 5.33.........ccccoeiiiiiiiiiiiiiieceeeeiiiies 122
Tabela 5.20 — Microandlise EDS, da FIgura 5.34 ..ccooeeeeeeeeiiiiiieeeeie 123
Tabela 5.21 — Microandlises EDS, da Figura 5.35..........cccoceciviiiiiiiiieciiieceeeen. 124
Tabela 5.22 — Microandlises EDS, da Figura 5.36...........cccccccvviiiiiiiiieiienieeeeenn. 125

Tabela 5.23 — Microandlise EDS, da Figura 5.80. . ...cccceveeeeeiiiiiiiieeiiiiiie 156



XXili

LISTA DE NOTACOES

d: espaco interplanar

n: nimero inteiro do comprimento dos caminhos enailies-X adjacentes
Z: numero atémico

L. comprimentos de onda

0: angulo de espalhamento
ABREVIATURAS

ABCP: Associacéo Brasileira de Cimento Portland
ASTM: American Society for Testing and Materials
BCCA: bloco de concreto celular autoclavado
BCE: bloco ceramico estrutural

CCA: concreto celular autoclavado

CP: corpo de prova

CP I: cimento Portland comum

CP II: cimento Portland composto

CP IlIl: cimento Portland de alto-forno

CP VI. cimento Portland pozolanico

CP V ARI: cimento Portland de alta resisténciaiatic
CRT: tubo de radios catodicos

DRX: difracéo de raios-X

DTA: andlise térmica diferencial

DTG: andlise termogravimétrica diferencial
EDS:energy-dispersive spectromefespectroscopia de raios-X dispersiva em energia)
fbk: resisténcia caracteristica

FEG:field emission gun

FRX: espectrometria de fluorescéncia de raios-X
IER: imagens obtidas com elétrons retroespalhados
IES: imagens obtidas com elétrons secundarios

IPT: Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas do Estied®do Paulo



XXV

ISO: International Organization for Standardization

MET: microscopia eletronica de transmissao

MEV: microscopia eletrénica de varredura (ou micagso eletrénico de varredura)
MEV-FEG: microscopia eletrbnica de varredura de a#solucdo (ou microscopio
eletronico de varredura de alta resolucéo)

MF: modulo de finura

MFA: microscopia de forca atbmica

MO: microscopia Optica

NBR: Norma Brasileira

SEM: scanning electron microscope

SEM-FEG:high resolution scanning electron microscope

SFA: medida da forca em superficies

SFM :scanning force microscope

STM: microscopia de efeito tanel

TGA: analise termogravimétrica

WDS: wavelength-dispersive spectrometer



XXV

RESUMO

O presente trabalho é fruto de um projeto de psagexperimental que teve como
objetivo principal caracterizar microestruturasnoestruturas e composi¢des quimicas
de argamassas de cimento Portland e a avaliagc&@stdona de aderéncia a tracao.
Buscou-se na fase de caracterizacdo utilizar dasted ferramentas disponiveis para
dirimir duvidas acerca do comportamento micro e oeatrutural do material
cimenticio. Dentre estas ferramentas utilizou-sen amuita énfase a microscopia
eletrbnica de varredura de alta resolucdo (MEV-FHEfEE, juntamente com a
microanalise quimica por espectroscopia de raiodispersiva em energia (EDS),
possibilitou significativos avangos na pesquisaaeacterizacdo microestrutural das
argamassas de cimento Portland em escala nana sstal uma parte essencial para
identificar as fases presentes, como etringitatlgratita, calcita e CSH. Todas estas
fases foram analisadas e caracterizadas em sualogiaf na sua composicdo quimica
e trama microestrutural, nas superficies das aamgste argamassa e também nas
interfaces bloco ceramico/argamassa de chapismyaenassa de chapisco/argamassa de
revestimento. Além disso, utilizou-se de forma iteéghara a investigacdo micro e
nanoestrutural das argamassas a microscopia da &ifggmica (MFA). Toda esta
investigacdo experimental indicou que a resistédeiaderéncia a tracdo é maior em
argamassas que contém maiores proporcdes de cinRorttand em relacdo as
propor¢cdes de agregados miudos. Argamassas quaepossal em sua composicao
apresentam menores valores de resisténcia de adderantracdo aos 28 dias,
comparando-se com argamassas que néo utilizanacalstura. Na caracterizagao por
difracéo de raios-X, observou-se que a preparaedmbstras com enriquecimento do
material cimenticio, via cominui¢do controlada,ando a otimizacdo da fragmentacao
do material cimenticio e preservando o agregadogficiente, pois possibilitou a
deteccdo das fases minoritarias da argamassaumi@mjente com a espectrometria de
fluorescéncia de raios-X, cumpriu a tarefa de t¢areE@c¢do mineraldégica e quimica
global das argamassas. Para o preparo das amibstaagamassa para o MEV-FEG e a
microandlise EDS, foram utilizadas trés técnicagppamparacao: duas convencionais,
que consistem na deposicdo de camadas ouro ouncaslbbre as amostras a fim de

torna-las condutoras, e uma terceira técnica, queistiu em nédo utilizar nenhum tipo
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de recobrimento, e analisar as amostras em aléixe kacuo nos MEVs. A técnica foi
utilizada a fim de se obter microanalises EDS éwafis, uma vez que as peliculas de
ouro mascaram elementos quimicos presentes nasrasp@®mo o0 enxofre e o préprio
carbono. J4 os filmes de carbono podem gerar agedtambiguos, se a amostra
contém carbono originalmente. Assim, as trés tésnile preparacdo foram essenciais
para uma pesquisa confiavel e de qualidade. Adasem recobrimento foi utilizada de
forma inédita na caracterizacdo de argamassasrparascopia eletronica de varredura
de alta resolucdo. Completando a investigacdo reicranoestrutural, a microscopia de
forca atbmica possibilitou de forma inédita a obfnde micrografias topograficas e
tridimensionais de grupos de etringita aflorando gonos e cristais esqueletiformes
(parcialmente ocos) de calcita. Especialmente, otagyfas de CSH foram acessadas,
como coloforme/botrioidal e composicdo de nodulsterecos coalescidos, o que é

tipico de fases amorfas.

Palavras-chave: argamassa; microestrutura; midisanaguimica; microscopia
eletrénica de varredura de alta resolucdo; micqmacde forca atdmica; resisténcia de

aderéncia a tragéo.
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ABSTRACT

This work is the result of an experimental resegmciject that aimed to characterize the
microstructure, nanostructure and chemical comjpwosdf Portland cement mortars and
the evaluation of adhesion tensile strength. Fer dharacterization all the available
research tools have been used to try to explairesaioro and nanostructural aspects of
the cementitious material. Among these tools, meriphasis was given in the use of
high-resolution scanning electron microscopy (SEBAS with the support of chemical
microanalysis by energy-dispersive X-ray spectrpgc¢@EDS). This approach has
enabled a significant research and microstructcialacterization of Portland cement
mortars to the nanoscale, thus being an esseraraltp identify the phases present,
mainly ettringite, portlandite, calcite and CSH.| Athese phases were analyzed and
characterized on their morphology, chemical contpm®s and microstructural fabric,
on the surfaces of mortar samples and also at cerblock/mortar and roughcast
roughcast mortar/grout coating interfaces. Furtlogemn atomic force microscopy
(AFM) was used in an unprecedent way for micro-aadostructural investigation of
mortars. All this experimental investigation indea that the tensile bond strength is
greater in mortars containing higher proportionsPoftland cement in relation to the
amount of fine aggregates. Mortars that had liméér composition have lower tensile
bond strength values after 28 days, compared wittiars without lime in the mix. For
the characterization by X- ray diffraction, the gdenpreparation method of enriching
the cementitious material, performed via commimytioy optimizing the fragmentation
of the cementitious materials and preserving thgregate was efficient, because it
allowed the detection of minor phases. The X-ragults along with the X-ray
fluorescence spectrometry fulfiled the overall mheal and mineralogical
characterization of the mortars. Three techniqgoes&mple preparation were used for
the mortar samples for SEM-FEG and EDS microansilytgio conventional methods
consisting in the deposition of a gold or carboyefaonto the samples to make them
conductive; the third technique was not using aypetof coating, and analyze the
samples in high and low vacuum SEMs. The coatlessnique was used in order to
obtain reliable EDS microanalysis, since the gotdd tend to shield chemical elements

present in the mortar of Portland cement mortachsas sulfur and carbon itself.
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Carbon films could generate ambiguous results, wdaghon occurs originally in the

sample. Thus the three preparation techniques essential for reliable and quality

results. The uncoated technique was used in anecegented manner in the
characterization of mortars by high-resolution SEMZBompleting the micro and

nanostructural investigation, atomic force micrggcavas an original method for

mortar study, obtaining topographical and 3-dimmmdl micrographs of features such
as groups of ettringite crystals surfacing withiorgs and skeletal (partially hollow)

calcite crystals. Especially, CSH morphologies werbserved such as

colloform/botryoidal grains and compositions of lesaed spherical nodules, what are
typical of amorphous phases.

Keywords: mortar; microstructure; chemical micrdgsis; high-resolution scanning

electron microscopy; atomic force microscopy; tenlsond strength.



1. INTRODUCAO

A necessidade da pesquisa e caracterizacdo deiaisaimitados a construcdo civil vem
crescendo devido a necessidade da selecédo adedpiaceriais, baseada no desempenho
do sistema em estudo, bem como na escassez cadwigegzonstante de matérias-primas e

na exigéncia do mercado para produtos com desemgetibrabilidade adequados.

Neste sentido as argamassas de cimento Portlaathdesham um papel importante como
revestimento e sdo largamente utilizados nas ediEs como uma camada protetora da
estrutura e da alvenaria, conferindo durabilidadstanqueidade a edificacéo e conforto aos

Seus usuarios.

A aderéncia da argamassa ao substrato € provenpgirteipalmente, do intertravamento
mecanico dos produtos de hidratacdo do cimentoteoior dos poros do bloco ceramico.
Diversos autores concordam que a aderéncia quiéigalito pequena se comparada a
aderéncia mecanica, dai a importancia do estudadusutado dos elementos que constituem
a ancoragem mecanica. A interacdo dos compost@ntizios com o substrato depende das
propriedades da argamassa, do bloco ceramico,ab®gso e das condicbes de aplicacao

tornando seu entendimento uma tarefa complexaess&ca.

A analise das superficies e interfaces bloco cexdarigamassa de chapisco e argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento tem muito almainipara o melhor entendimento das
propriedades dos materiais que a compdem, dos mews1de aderéncia, bem como dos

fatores que interferem no seu desempenho.

OREFICE et al. (2006) comentam que, no procedimdatoaracterizacdo de materiais, é
possivel definir os seguintes aspectos importaategrem avaliados, ndo necessariamente
na sequéncia apresentada: a) composi¢ao quimitambpho, forma e distribui¢do; c) fases
e estruturas (cristalino, amorfo, etc); d) microgsta; e) superficies, interfaces e
recobrimentos. Neste sentido, técnicas de caraatéd de materiais como a difracdo de
raios-X (DRX) é uma poderosa técnica que pode sidizada, primeiramente, para
identificar as fases cristalinas presentes nosriaeeimenticios (argamassas), pois cada

solido cristalino tem o seu padréo Unico de difoagd raios-X que pode ser utilizado para a



sua identificacdo. Além desta técnica, a fluoresieéde raios-X também é uma importante

ferramenta na analise quimica global dos elemantecompdem a matriz da argamassa.

Ja a microscopia eletronica de varredura de abkalugdo (MEV-FEG) foi utilizada

principalmente para esclarecimento dos detalhesméinicos do material cimenticio das
argamassas que possuem cimento Portland na suasigiip Enfase especial foi dada na
fase CSH do cimento hidratado, devido a sua traxteereamente fina, na escala

nanomeétrica, e a sua estrutura dominantemente amorf

Outra técnica importante, a microscopia de forgaata (MFA) tem uma grande vantagem
de poder se trabalhar em diferentes condicOes ealzar estudos das propriedades de
diversos materiais nas condicdes ideais para omo® DU seja, amostras em condi¢des de
vacuo e principalmente em condi¢cdes ambientai® fae de fornecer dados morfolégicos
3-D, a técnica possibilita analisar a micromorfédgga microtopografia e a area da
superficie geométrica (Vaz et al., 1998). Essewdatajudam a conhecer as caracteristicas
fisicas e as reatividades quimicas dos minerassad®rma podendo controla-las através de

procedimentos fisico-quimicos especificos.

Neste sentido, este trabalho, oriundo de um projtopesquisa exploratorio, visa a
obtencdo do maior numero possivel de informacOemlihdelas sobre a micro e

nanoestruturas dos elementos componentes das asgsrde cimento Portland, a fim de se
obter avangos na investigagéo deste complexo mbl@rgamente utilizado na construgao

civil mundial.



2. OBJETIVO

Pesquisar as caracteristicas microestruturaigjsivel na escala nanométrica, quimicas, de

superficies e interfaces de argamassas de cimerttariél aplicadas em blocos ceramicos.

e Caracterizar as microestruturas das superficiesterfaces das argamassas de
cimento Portland aplicadas em blocos ceramicos;

» Caracterizar as nanoestruturas das superficiestegfaices das argamassas de
cimento Portland aplicadas em blocos ceramicos;

» Caracterizar as composicoes quimicas dos consétuoas argamassas de cimento
Portland;

» Avaliar a resisténcia de aderéncia a tracdo dareagsa aplicada como revestimento

em blocos ceramicos.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Em um primeiro momento serd abordado, neste texdtyal estagio de desenvolvimento do
uso de argamassas de cimento Portland em alvenpass a construcdo civil;
posteriormente serdo expostas as técnicas de @@lige aderéncia mecanica e as técnicas

de caracterizagdo micro, nanoestrutural e quimieasgrao utilizadas nesta pesquisa.

3.1 Alvenarias de blocos

Segundo MONTEIRO et al. (2003), até meados do sé¢lX, o conhecimento existente
acerca dos materiais era essencialmente empiresdeDentdo, maiores desenvolvimentos
comecaram a ser conseguidos devido a possibilidad#bservacdo com o microscopio, 0
gue permitiu estudos mais avancados dos materides geus processos de fabricacdo e
transformacdo, dando origem a Ciéncia dos Mateeajsosteriormente, a Engenharia de
Materiais. Hoje em dia dispde-se aproximadament®@00 materiais, classificados em

cinco grandes grupos: metais, ceramicas, polimsensicondutores e compositos.

As alvenarias sdo elementos discretos construiglddodos: ceramicos, de concreto, silico-
calcarios e concretos celular autoclavado, ligamhdee si de modo estavel, ou seja, travados
em sobreposicdo pela combinacdo de juntas e isiefm de argamassa formando um

conjunto rigido e coeso que servem para a exedgadificacdes (MARTINS, 2009).

A alvenaria pode ser empregada na confeccdo desds/elementos construtivos como

paredes, muros, abobadas, etc. e podem ter fueg@ddcao ou estrutural.

A importancia do conhecimento das alvenarias e sengponentes deve-se ao fato de que
todos fazem parte do sistema de vedacgao verticdevem apresentar um conjunto de
propriedades que permitam o cumprimento de sug®é&sn contribuindo desta forma para o

comportamento final da edificacao.

Segundo THOMAZ & HELENE (2000), as alvenarias apnéam bom comportamento as
solicitacdes de compressdo, o0 mesmo ndo ocorrand@lacdo as solicitacdes de tracéo,
flexdo e cisalhamento. Muito em funcdo da utilizagéonjugada de materiais de

constituicdo diferente, como os blocos e a argamdssassentamento, com propriedades



mecanicas diferenciadas, as alvenarias sdo normtdrheterogéneas e anisotropicas. Além
das propriedades mecanicas, influenciam o comperteommecanico das alvenarias, outros

fatores, tais como:

a) Geometria, rugosidade superficial e porosidadeotnponente de alvenaria,

b) Indice de retracdo, aderéncia e retencéo dedmasgamassa de assentamento;

c) Esbeltez, eventual presenca de armaduras, numeerdisposicdo das paredes
contraventantes;

d) Amarracoes, cintamentos, disposicao e tamanb@dus de portas e janelas;

e) Enfraguecimentos provocados pelo embutimentoluldacoes, rigidez dos elementos de

fundacao, geometria do edificio etc.

As alvenarias de tijolos e blocos ceramicos ou @ecreto, sdo as mais utilizadas pelo
mercado da construgao civil, existem investimentosscentes no desenvolvimento de
tecnologias para industrializacdo de sistemas rdivgis aplicando materiais diversos e
técnicas construtivas que possibilitam agilidadexecucao e racionalizacdo dos materiais
de construcdo, porém, nota-se uma grande lacudasenvolvimento de blocos leves para

alvenaria com propriedades mecanicas, térmicadstieas favoraveis a construcao civil.

Além disso, as alvenarias divisorias tradicionais Blocos ceramicos ou de concreto
assentadas e revestidas com argamassa, pouco ravoltécnologicamente, algumas
tentativas de racionalizacdo e maior controle foraplicadas com sucesso, mas

efetivamente, pouco em relacdo ao avanco dasuwstsude concreto armado e aco.

Essencialmente as paredes utilizadas como elerdentedacdo devem possuir as seguintes

caracteristicas:

a) Resisténcia mecanica,;

b) Isolamento térmico e acustico;
¢) Resisténcia ao fogo;

d) Estanqueidade;

e) Durabilidade.



3.2 Argamassa

Segundo SABBATINI (1986), a argamassa pode ser eifuacia como um material
complexo, constituido essencialmente de materiasrtds de baixa granulometria
(agregados miudos) e de uma pasta com propriedattamerantes, composta por minerais
e agua (materiais ativos), podendo ser compostodaai por produtos especiais,

denominados aditivos.

Segundo FIORITO (1994), as argamassas utilizadasbeas sdo comumente compostas de
areia natural lavada e os aglomerantes sdo em @&iatento Portland e a cal hidratada.
Exemplos de argamassas de cimento: argamassa @ésochgdevido ao ganho de
resisténcia a curto prazo) e argamassa de pisosntEanos (devido a exigéncia de
resisténcia mecanica e ao desgaste). Exemplogdmassas de cimento e cal: argamassas
para revestimentos (emboc¢o) de paredes e tetogl¢daw fato das argamassas de cimento,
apesar de mais resistentes, apresentarem piothtabb@ade, a adicdo de cal auxilia no

sentido de torna-las mais plasticas e facilitacabamento).

NBR 13529 (ABNT, 2013) define a argamassa parastgwento como sendo “uma mistura

homogénea de agregado(s) miudo(s), aglomerante(g)anico(s) e agua, contendo ou nao
aditivos ou adicbes, com propriedades de ader&neredurecimento”. Nesta mesma norma
brasileira séo definidos outros termos usuais @ewalo o revestimento executado a base de
cimento e cal, ou ambos, quanto ao campo de siaefd. Podem-se encontrar definicbes

comao:

a) Adicdes: materiais inorganicos naturais ou itrthis finamente divididos, adicionados as
argamassas para modificar as suas propriedadg¢a guantidade € levada em consideracao
Nno proporcionamento;

b) Argamassa de cal: argamassa preparada comrmoalluico aglomerante;

c) Argamassa de cimento: argamassa preparada omnto como Unico aglomerante;

d) Argamassa de revestimento: é o recobrimentavtie superficie lisa ou aspera com uma
ou mais camadas sobrepostas de argamassa, emuespessnalmente uniforme, apta a

receber um acabamento final.



3.2.1 Argamassa de cimento Portland

As argamassas de revestimento mais utilizadas natraogdo civil sdo compostas de
cimento, agregado miudo e agua e cimento, cal,gagoe miido e agua, podendo ser
adicionados aditivos para melhorar as caractesitstie ambas. Também existe a argamassa
de cal composta apenas de cal, agregado miudo & agndo pouco utilizada nos dias

atuais.

3.2.1.1 Cimento Portland

Segundo TAYLOR (1967), o engenheiro John Smeatonyeplta de 1756, procurava um
aglomerante que endurecesse mesmo em presencaajel@gnodo a facilitar o trabalho de
reconstrugao do farol de Edystone, na Inglaterra. dbas tentativas, verificou que uma
mistura calcinada de calcéario e argila tornavedsppis de seca, tdo resistente quanto as
pedras utilizadas nas construcdes. Entretantop foonstrutor Joseph Aspdin, em 1824,
guem patenteou a descoberta, batizando-a de cimRatdand, numa referéncia a
Portlandstone, tipo de pedra arenosa muito usadaomsirucdes na regidao de Portland,
Inglaterra. No pedido de patente constava que @agal era moido com argila, em meio
umido, até se transformar em pd. A agua era evdpopa&la exposicdo ao sol ou por
irradiacdo de calor através de cano com vapor.l@®$ da mistura seca eram calcinados

em fornos e depois moidos bem finos.

Segundo a Associacao Brasileira de Cimento PortaABCP (2002), o cimento Portland é
um po fino com propriedades aglomerantes, agluisaou ligantes, que endurece sob acao
da agua. Depois de endurecido, mesmo que seja eot@mubmetido a acdo da agua, o
cimento Portland ndo se decompde mais. O cimentdaRd é composto de clinquer e
adi¢bes. O clinquer € um material granulado, rastdtda calcinacdo de uma mistura de
rocha calcaria britada e moida com argila moidam&tida a temperaturas da ordem de
1450°C. Na saida do forno o clinquer ainda incacetds, € bruscamente resfriado para
posteriormente ser finamente moido, transfomanda¥sps. As adicbes sao adicionadas ao
clinquer na fase da moagem. Adigcbes comumenteaddis Sdo 0 gesso, as escorias de alto-

forno, os materiais pozolanicos e os materiaisaraticos.



Segundo YAZIGI (2013) os constituintes fundamentdios cimento Portland s&o: a cal
(Ca0), a silica (Sig), a alumina (AdOs), certa proporcdo de magnésia (MgO) e uma
pequena proporcao de anidrido sulfurico £5@ue € adicionado apés a calcinacdo para
retardar o tempo de pega do produto. Cal, silitaniaa e Oxido de ferro sdo os
componentes essenciais do cimento Portland, eittaamt geralmente, 95% a 96% do total
na analise quimica em Oxidos. A magnésia, que pgrecmanecer livre durante todo o
processo de calcinacdo, esta usualmente presemmparcdo de 2 a 3%, limitada, pelas

especificacdes, ao maximo permissivel de 6,4%.

Segundo RIBEIRO et al. (2002), os principais tigescimento Portland, normalizados pela

ABNT, sdo apresentados a seguir:

a) Cimento Portland Comum — CP |;

b) Cimento Portland Composto — CP Il (com adicoesscoria de alto-forno, pozolana e
filler);

c) Cimento Portland de Alto-Forno — CP Il (com @i de escoria de alto-forno,
apresentando baixo calor de hidratag&o);

d) Cimento Portland Pozolanico — CP IV (com adig@pozolana, apresentando baixo
calor de hidratacéo);

e) Cimento Portland de Alta Resisténcia Inicial > Z ARI (com maiores propor¢des de

silicato tricalcico, @GS, que lhe confere alta resisténcia inicial e @dtior de hidratacdo).

Segundo SOUZA et al. (1996) a escolha do tipo deewio para cada uso depende das
caracteristicas desejadas em relacdo ao tempo derrda, a cura do concreto ou da
argamassa e as necessidades de resisténcia mesd@pitaica. Para usos comuns, podem
ser utilizados os cimentos CP [, CP II, CP Ill o . No caso dos cimentos CP Il (alto-
forno) e CP IV (pozolanico), deve-se verificar seempo de inicio e fim de pega néo
prejudica o servico em questdo, principalmente paexecucdo de chapisco ou outros
servicos que demandem tempo de cura aceleradoré&saltar que seu uso é recomendado
em ambientes mais agressivos, sujeitos a ataqoeagufatmosfera muito poluida, agua ou
solo poluido/contaminado). O cimento CP V ndo temsso recomendado para a execugao
das argamassas, devendo-se evitar sua utilizagdmeta em ambientes sujeitos a ataque
guimico. CARASEK et al. (2001) confirmam esta afigho, observando que, apesar de

argamassas confeccionadas com o cimento CP V ARksaptarem maiores valores de



resisténcia de aderéncia que as demais, um cuiesjgecial deve ser tomado, pois sua
maior finura pode conduzir mais facilmente a fiagdo (comparando-se com a utilizacéo

de outros cimentos, considerando-se 0 mesmo consumo

CINCOTTO & BOLORINO (1997) observaram que o cime@® II-E-32 é um dos

aglomerantes mais utilizados nas composi¢coes dasassas.

3.2.1.2 Cal

Segundo a NBR 7175 (ABNT, 2003), a cal hidratadenépd seco obtido pela hidratacdo
adequada da cal virgem, constituida essencialnaamtlidroxido de célcio ou de uma
mistura de hidroxido de calcio e hidréxido de magr® ou ainda, de uma mistura de

hidroxido de calcio, hidréxido de magnésio e 6xigdamagnésio.

De acordo com CARASEK et al. (2001) as cales podenclassificadas, segundo a sua

composicao quimica em:

a) Célcica: teor de Cab®90% em relacdo aos Oxidos totais;
b) Magnesiana: 65% < CaO < 90%;

c) Dolomitica: teor de Ca®©65%.

Tradicionalmente, sempre se utilizou cal como uns donstituintes das argamassas.
Atualmente, com o uso de aditivos cada vez maisditlo, a cal tem sido abandonada em
muitos casos, porém sabe-se que essa praticaaafletabilidade do revestimento (RAGO
& CINCOTTO, 1999).

Ainda segundo RAGO & CINCOTTO (1999), a cal no dstdresco propicia maior
plasticidade a argamassa, permitindo melhor trab#dldade e, consequentemente, maior
produtividade na execugéo do revestimento. Outvpr@dade importante no estado fresco

da cal é a retencdo de agua, por ndo permitirgiewgExcessiva de agua pela base.
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Segundo CARASEK et al. (2001), diversos estudogaml que a medida que se aumenta a
percentagem de hidroxido de magnésio na composigé&al, em relagdo ao hidroxido de

calcio, ha também um aumento na capacidade deratkei argamassa.

3.2.1.3 Agregados miudos

Segundo a NBR 7211 (ABNT, 2005), agregados mitudos'agregados cujos graos passam
pela peneira com abertura de malha de 4,75mm m fieidos na peneira com abertura de
malha de 150m, em ensaio realizado de acordo com a ABNT NBR NI, com peneiras
definidas pela ABNT NBR NM ISO 3310-1".

Segundo ANGELIM et al. (2003), a distribuicdo gramuetrica da areia influencia
diretamente no desempenho da argamassa, intedaranttabalhabilidade e no consumo de
agua e aglomerantes, no estado fresco; no revestineezabado, exerce influéncia na

fissuracdo, na rugosidade, na permeabilidade esist&ncia de aderéncia.

Em geral, a areia é caracterizada pelo seu moédeldindra, especificacbes de faixas
granulométricas, ou selecionada a partir de norasmguais especificam a granulometria
dentro de certas faixas. Nao existe um consense estautores nacionais, pois curvas

granulométricas distintas podem levar ao mesmo rod@ifinura.

Em sua pesquisa TRISTAO (1995) estudou a influédai@omposicdo granulométrica da
areia, recomendada em diferentes especificacOes,pr@priedades de argamassas de
revestimento, cujos resultados foram obtidos asralet utilizacdo do modulo de finura.
Ainda, segundo o0 mesmo autor, ndo existe qualeglacdo significativa entre modulo de
finura de diferentes composicbes granulométricagin@rias de uma mesma areia e 0

desempenho das argamassas.

De acordo com SELMO (1989), os intervalos adotgma o0 moédulo de finura (MF) para

classificagdo das areias sao:

a) MF < 2.0 (areia fina);
b) 2.0 < MF < 3.0 (areia média);
c) MF > 3.0 (areia grossa).
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A areia ndo participa das reac¢des quimicas do eaishento da argamassa, interferindo no
estado fresco pela composi¢cdo granulométrica; ondtr dos grdos influencia na
trabalhabilidade e na retencdo de agua; no estadiarexido, influéncia nas resisténcias
mecanicas, na capacidade de deformacéo e na pdidaei(CARNEIRO & CINCOTTO,
1999).

A areia de granulometria muito uniforme, indepenelrente do formato dos gréos,

compromete a trabalhabilidade da argamassa. Héouoeeguente enrijecimento, impedindo

o deslizamento dos gréos da areia entre si, conamdgnde um maior consumo de pasta
(CARNEIRO et al., 1997).

No entanto, SABBATINI (1998) afirma que, em linlgezais, a areia que apresenta melhor
potencial de produzir uma argamassa adequada & temugranulometria continua (corrida)
e classificada como média (modulo de finura entB€el2,8) e tenha predominancia de

graos arrendondados.

E importante ressaltar que o modulo de finurastibuicdo granulométrica e o coeficiente
de uniformidade desconsideram a forma dos gréos guielentemente, tem grande

influéncia no empacotamento dos graos.

Segundo ANGELIM et al. (2003) os agregados temftn@égdes principais:

a) Prover o aglomerante de um material de enchometdtivamente econdmico;

b) Prover a pasta de particulas adaptadas pamtires cargas aplicadas, ao desgaste
mecanico e a percolacao da intempérie;

c) Reduzir as variagbes de volume resultantes doepso de pega, endurecimento e
variacdes de umidade na pasta de cimento, cale agu

Segundo GUIMARAES (1997), as propriedades mecaridessareias que interferem no

comportamento das argamassas seriam as seguintes:

a) Inchamento. A areia seca absorve agua, que pafssenar uma pelicula em torno dos
graos. Como os vazios da areia chegam, por vezes,tdo delgados quanto a espessura da

pelicula de 4gua, este afasta os gréos entreodiyzindo inchamento;
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b) Higroscopia. A areia seca tem duas fases: S(gidos) e vazios (ar); a areia Umida tem
trés: sélidos, agua e ar; a areia saturada, deas:fadlidos e agua. Os vazios (espagos entre
0s graos) da areia seca sdo de dimensdes muiten@ejude modo que a areia pode
apresentar higroscopia ou ascensao capilar, isfoagtdo a areia entra em contato com agua
na base, a agua no interior da massa alcanca adireh da 4gua no exterior, devido a
capilaridade. Quanto mais fina a areia, mais attaagcensao capilar;

c) Coeséao aparente. O valor cresce rapidamenterde(para teor de umidade nulo) até o
maximo, para decrescer em seguida até se anulameoie para a areia saturada;

d) Friabilidade. A areia perde qualidade se contiygios friaveis. Para verificar, em
primeira aproximagdo, a presenca de graos frideeistempo mais curto do que o
necessario para o ensaio de qualidade pode serufeitteste de esmagamento. A areia é
colocada em um molde e recoberta por um émboloesobgual se exerce uma forca
crescente, necessaria para atingir a pressdo déal@vh um minuto. Essa pressao é
conservada constante por quatro minutos. Determgems modulos de finura antes e
depois do ensaio e calcula-se a sua porcentageatdedo, que se compara com a da areia

normal.

3.2.1.4 Trabalhabilidade e consisténcia

Esta propriedade relaciona-se principalmente a isi@@mgia. Em termos praticos, a
trabalhabilidade significa facilidade de manusd?de-se dizer que uma argamassa é
trabalhavel, de um modo geral, quando ela distdleufacilmente ao ser assentada, nao
gruda na ferramenta quando esta sendo aplicadasediega ao ser transportada, néo
endurece em contato com superficies absortivagsneapece plastica por tempo suficiente

para que a operacéao seja completada (SABBATINI6L98

Uma argamassa é considerada de boa trabalhabiligiaaledo se distribui facilmente,
preenchendo todas as reentrancias, ndo agarreedieed durante a projecao, ndo segrega ao
ser transportada, ndo endurece em contato conratabde elevada absorcdo e permanece
plastica até a realizacdo do acabamento. A impuetéte cada propriedade € relativa ao
tipo e fungcédo da argamassa (CARASEK, 1996; SABBATLSD8).

Segundo CINCOTTO et al. (1995) consisténcia € prgdade pela qual a argamassa no
estado fresco tende a resistir a deformacdo. ugessitores classificam as argamassas,
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segundo a consisténcia, em secas (a pasta preesaclazios entre 0s graos), plasticas (a
pasta forma uma fina pelicula e atua como lubnfieana superficie dos grdos dos
agregados) e fluidas (os grdos ficam imersos n#éa)pa8 consisténcia € diretamente

determinada pelo conteudo de agua, sendo influggqgielos seguintes fatores: relacéo
agua/aglomerante, relacdo aglomerante/areia, gnaetdia da areia, natureza e qualidade
do aglomerante.

3.2.2 Sistema de aderéncia

Quando a argamassa no estado plastico entra emt@aam a superficie absorvente, o
substrato, parte da agua de amassamento, que centéatissolucédo ou estado coloidal os
componentes do aglomerante, penetra pelos por@vidades do substrato. No interior
destes, ocorrem fendmenos de precipitacdo, segeidede silicato do cimento, seja de
hidroxido de célcio da cal, e, transcorrido alguempo, com a cura, esses precipitados
intracapilares exercem a acdo de ancoragem da asgam base (VALDEHITA ROSELO,
1976).

Diversos autores corroboram com a descricdo suwpdacie afirmam (CHASE, 1984;
LAWRENCE & CAO, 1988; CARASEK, 1996; LANGE et all999) que o mecanismo de
ligacdo entre argamassas inorganicas e substratosgs é essencialmente mecanico, com
a resisténcia de aderéncia derivada do entrelagamdes produtos hidratados nos poros e
na superficie do substrato. De acordo com esseseauta parcela de adesao superficial
devida as forcas de atracdo entre a superficiergiamassa inorganica e substrato ndo é

significativa.

CARASEK et al. (2001) identificam que o termo adei@ € usado para descrever a
resisténcia e a extensdo do contato entre a argangasima base porosa; esta base, o
substrato, geralmente é representada pela alvgpadando ser esta constituida por blocos
ceramicos, blocos de concreto, blocos de concmdtdat, blocos silico calcarios, etc.) ou
pela estrutura de concreto moldado “in loco”. O®rs ainda consideram que a aderéncia
da argamassa endurecida ao substrato é um fenéesseacialmente mecanico, devido,
basicamente, a penetracdo de pasta aglomerantemdmtia argamassa nos poros ou entre
as rugosidades da base de aplicacdo. Segundo @ssaujuando a argamassa no estado

plastico entra em contato com a superficie abstevdo substrato, parte da agua de
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amassamento, que contém em dissolucdo ou estadiwdatolos componentes do
aglomerante, penetra nos poros e cavidades ddsstragn. No interior destes, ocorrem
fenbmenos de precipitacdo dos produtos de hid@atagéimento e da cal, e, transcorrido
algum tempo, com a cura, esses precipitados ififaces exercem acdo de ancoragem da

argamassa a base.

A resisténcia de aderéncia pode ser definida comapacidade que a interface substrato-
argamassa possui de absorver tensdes sem rompensge, uma propriedade que depende
da interacdo de dois materiais. Desta forma, aéadex € significativamente influenciada
pelas propriedades da base, tais como porosidbdercdo de 4gua, resisténcia mecanica,
textura superficial (CARASEK, 2001; CINCOTTO et d1995; SABBATINI,1998).

3.2.2.1 Aderéncia mecanica e a cinética de hidratag do cimento Portland

Segundo GALLEGOS (1995), aderéncia da argamassaubetrato € proveniente da

penetracdo de cristais de cimento hidratado nassptas unidades de alvenaria, sendo este
fendbmeno dependente da interacdo hidrica entrgaanaissa e a unidade de alvenaria, da
temperatura, da retencdo de agua e da composiggalaassa e da qualidade do processo
construtivo. O autor também observa que analisesteidace de contato entre a argamassa
e a unidade de alvenaria tém identificado a etangpmo a substancia que forma, nos poros

da unidade de alvenaria, cristais hexagonais emafale agulha, com diametro de 50nm.

Segundo DAVYDOV (2010), a pasta de cimento e cdocrem si sdo materiais
heterogéneos muito complexos, com diferentes esasigue variam de escala hanométrica

para escala macroscopica. Sao constituidos dedasm$as e cristalinas e poros.

O cimento Portland é normalmente comercializaddonaa de particulas com dimensbées

entre 1 e 9Qum, sendo essencialmente constituidos por:

a) Silicato tricalcico (€S) 30 a 70%;

b) Silicato dicélcico (€S) 10 a 55%;

c¢) Aluminato tricalcico (GA) 0 a 15%;

d) Ferroaluminato tetracalcico {/&F) 5 a 15%;

e) Sulfato de calcio e gesso (CS) 3 a 8%.
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Segundo COSTA et al. (2009), a mistura das paatscde cimento com agua desencadeia
uma série de reacdes quimicas, que ocorrem a dlattes diferentes e que se influenciam
mutuamente conduzindo a alteracdes quimicas, sisicaecanicas do sistema. Os produtos
destas reacdes (compostos hidratados estaveisgnadens aos outros conferindo ao

cimento propriedades adesivas e coesivas.

Segundo HEWLETT (1998) e BYE (1999), o mecanismohidfratacdo do cimento é
complexo e ndo esta totalmente esclarecido. Nar&i@ul apresenta-se um esquema

simplificado das etapas de hidratag&o:

Particula de cimento Etapa 1 Etapa 2
C.A C<S-H Exterior

Gel

C,S Sl OF

Cs8

10h

Etapa 5

18 h 1-3 dias

Figura 3.1 — Etapas de hidratacdo de uma partiteilaimento: silicato tricalcico ¢S); silicato
dicélcico (GS); aluminato tricalcico (€\); ferroaluminato tetracalcico (8F); silicato de célcio
hidratado (CSH); tri-sulfoaluminato de calcio hiddo (AFt); mono-sulfoaluminato de calcio
hidratado (AFm). Dimensdes: particula de cimenta:90um; (GS): 25 a 65m; (GS): 20 a 40m;
(CsA): 1 a 6Qum.

Fonte: SCRIVENER (1997).
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Etapa 1 — Nos primeiros minutos ocorre essencidknanreacdo da agua com: a) o
aluminato tricalcico (eA) e o gesso (CS) formando-se cristais curtos idalfiraluminato
de calcio hidratado (AFt); e (b) o silicato tridatr (CS) formando-se um gel amorfo de
silicato de calcio hidratado (CSH), que se depastauperficie da particula e hidréxido de
calcio (CH), que precipita nos espago entre asicodat de cimento com um habito
hexagonal (COSTA et al., 2009);

Etapa 2 — Prossegue a reacao da agua com ososildmtcalcio (€S e GS), formando-se
uma camada adicional de CSH em torno da particulaadistancia de cercarh, que se
designa correntemente por “CSH exterior” (HADLEY &t, 2000 e KJELLSEN &
JUSTNES, 2004);

Etapa 3 — Ocorre uma reacdo de hidratacdo secandidsi aluminatos de célcio e
C4AF) formando-se compostos aciculares longos dsutfealuminato de célcio hidratado
(AFt). O CSH que se comeca a formar nesta etapgndese por “interior” uma vez que,
devido a mobilidade progressivamente mais reduadaprodutos das reacdes, se deposita
dentro da camada de hidratacao formada nas etafg®ees (COSTA et al., 2009);

Etapa 4 — A hidratacdo prossegue a uma velocidame, | correspondente a reacdes em
estado solido. Continua a formar-se “CSH intericdm diminuicdo progressiva do espaco

livre entre a camada de hidratacdo e a particehithatada, e aparece uma nova fase de
aluminato, mono-sulfoaluminato de calcio hidratgdlbm) (COSTA et al., 2009);

Etapa 5 — As reacfes de hidratacdo decorrem ao bmgnos, continuando essencialmente
a formar se “CSH interior” adicional (COSTA et &009).

Ainda segundo Costa et al. (2009), a microestrutioa materiais de base cimenticia
hidratados € constituida por: fases sélidas (esderente, CSH, CH, AFt, AFm, particulas

de cimento ainda por hidratar e inertes); poroan(adiferentes formas, dimensdes e
conectividades); e, fases liguidas e gasosas {@aandos poros). Os compostos hidratados
de CSH constituem a fase ligante mais importanta wez que estabelecem entre si
ligacdes de van der Waals que asseguram a agldfoedas fases solidas e determinam a

sua coesao e adesao.
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Em analises realizadas com o microscépio eletréacoarredura (MEV), em argamassas
aplicadas sobre blocos ceramicos, é possivel fammtuma predominancia de cristais de
etringita nas regides proximas a interface. Esteegtio localizado da concentracdo se deve
ao fato de que ao se misturar o cimento Portlamd aocagua, a gipsita utilizada como
reguladora de pega do cimento dissolve-se leveneelibera fons sulfato (S3) e calcio
(Ca"). Em seguida s&o liberados fons aluminato ¢Al® céalcio (C&'), provenientes da
dissolucéo do ¢A do cimento. Através do efeito de succao imposio gubstrato poroso,
estes ions sdo carreados para o interior dos peeodo que, este fendmeno depende da
interacdo hidrica entre a argamassa e alvenarigendgeratura, da retencdo de agua, da
composicdo da argamassa e do processo constr@mvn.a precipitacdo da etringita, 0os
poros sédo preenchidos prioritariamente por eldamd® menos espaco para a precipitacao
de outros produtos de hidratacdo do cimento negtda, como o CSH, ou mesmo produtos
posteriores da carbonatacdo da cal, como a caffigura 3.2) (CARASEK,1996;
CARASEK et al.. 2001; POLITO,2008).

S.8kU X3,500 oSkm BB8BG671

Figura 3.2 — Fotomicrografia da interface bloccdogico/argamassa no MEV-IES, onde se podem
ver cristais tipicos de etringita (1), responsapelo intertravamento, saindo de dentro de
microfissuras do bloco (2).

Fonte: POLITO (2008).
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Existe ainda outro mecanismo de aderéncia entngamassa e 0 substrato: a aderéncia
quimica, onde a resisténcia é proporcionada pacdigs covalentes, ou forgcas de van der
Waals. Este mecanismo representa cerca de 1/10esisténcia total de aderéncia.
Entretanto, o sistema quimico pode ser melhoratistancialmente com a introducédo de
aditivos adesivos (CARVALHO JR., 2005; KAMPF, 200BHA & SHRIVE, 2001).

A esse respeito, KAMPF (2001) mostrou em seus ltiabaque a contribuicdo da ligacao
mecanica para a resisténcia de aderéncia € muitwr oh& que a contribuicdo da ligacao

guimica.

Segundo SILVA (2004), ndo existe uma reacdo quinmcportante entre substratos
ceramicos e as argamassas inorganicas. A aderérmatrolada pelas caracteristicas do
substrato e argamassa, pela penetracdo da pastanmr dos poros do substrato e pela
natureza dos produtos de hidratacdo formados edane.

3.2.2.2 Influéncia da cal na aderéncia

Segundo GALLEGOS (1995) € grande a importanciasinda cal para a manutencéo da
aderéncia nas argamassas, observando que as @bralsedaria estanques e que néo
apresentam fissuras tem sido sempre assentadaargamassas de cimento e cal, enquanto
gue as constituidas somente com o0 aglomerante wmapresentam infiltracdes e

fissuracOes. Isto decorre do fato de que o cimesém a presenca da cal, produz
argamassas pouco trabalhaveis que geram um caeatdécular — forte, porém incompleto

— na interface bloco ceramico/argamassa e se ratraavancar em seu processo de
hidratac&do. A cal permite aumentar a extensao deéadia, endurece lentamente mantendo
a argamassa “elastica” e resistindo a fissuras d@emra autbgena ao ocorrer sua

carbonatacgao.
3.2.2.3 Resisténcia de aderéncia a tracao
A aderéncia da argamassa ao substrato deriva dagegio de trés propriedades: a

resisténcia de aderéncia ao cisalhamento, a extetisdaderéncia e a resisténcia de
aderéncia a tracédo (SELMO, 1989).
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Segundo SLVA (2004), a importancia da avaliagéo resisténcia de aderéncia ao
cisalhamento esta relacionada com a capacidadeevdstimento resistir as tensdes de

cisalhamento que se produzem na interface substrgéonassa.

A extensao de aderéncia corresponde a razdo eateaade contato efetivo e a area total
possivel de ser unida (SELMO, 1989). Conforme LUQAS86), quando a aderéncia é
pobre em extensdo, os revestimentos ficam maisigiospa perder a aderéncia com as
variacfes volumétricas diferenciais entre a argama substrato, pelas tensées geradas na

interface.

A resisténcia de aderéncia a tracao é a tensaamaduportada por um corpo-de-prova de
revestimento, quando submetido a um esforco nodeatacdo. A avaliacdo da resisténcia
de aderéncia a tracdo pode ser realizada atravgwodedimento prescrito na norma

brasileira NBR 13528/2010 — “Revestimento de paaedeetos em argamassas inorganicas

— determinacéo da resisténcia de aderéncia a tfracao

Segundo o método de ensaio da ABNT, o corpo-desprévobtido cortando-se o
revestimento perpendicularmente ao seu plano, qde per feito de forma circular com
serra copo diamantada com diametro de 50mm. Sobresmo € colada, com cola a base
de epodxi, uma pastilha metélica, na qual é afixadeequipamento de tracdo. Através deste

equipamento aplica-se a carga de tracdo até praglazptura.

ApOs a ruptura, anota-se 0 peso que causou a auptartipo de ruptura, considerando as
porcentagens correspondentes a cada parte do despmva, tomando como referéncia os

tipos de ruptura definidos pela norma NBR 1352802@bnforme Figura 3.3 a seguir:
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B Pastiha
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] | Argamassa

~ Substrato
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o

Ruptura na interface
argamassa-substrata

i
|

f
i

Ruptura na interface Ruptura na interface

Ruptura no substrato
cola-argamassa cola-pastilha

Figura 3.3 — Tipos de ruptura no ensaio de adexéaciracdo de revestimentos de argamassa,
considerando o revestimento aplicado diretamengibstrato (sem chapisco).
Fonte: CARASEK (2010).

Tao importante quanto os valores de resisténcaddeéncia obtidos é a analise da forma de
ruptura. A ruptura € denominada como do tipo c@esjuando ocorre no interior da
argamassa ou no substrato (tipo B e C, da Figi®a Reste caso, os valores sdo menos
preocupantes, a ndo ser que sejam muito baixosipAira é denominada como do tipo
adesiva (tipo A) quando ocorre na interface argaaiasbstrato. Neste caso, os valores
devem ser mais elevados, pois existe um potenagdrmara patologias. Quando a ruptura
acontece na camada superficial da argamassa (fjppdira que esta é a camada mais fraca
do revestimento. Neste caso, quando os resultéimdaxos significa que a resisténcia
inicial é inadequada (pulveruléncia). E finalmewjigando a ruptura ocorre entre a pastilha e
a cola, significa que houve falha na colagem, déwen resultado ser desprezado
(CARASEK, 2010).

Somente no tipo A de ruptura, o valor da resistédei aderéncia é igual ao valor obtido no

ensaio.

De acordo com CARASEK (1996), os resultados obtidosensaio de resisténcia de
aderéncia a tracdo apresentam alta variabilidagjes acoeficientes de variagdo sédo da
ordem de 10 a 35%. Ainda segundo ela a resistédecieréncia a tracdo depende tanto das
caracteristicas da argamassa quanto das caracésristo substrato, as quais variam

bastante, e ainda depende da forma de aplicacd@evdstimento, que ndo € constante ao
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longo da execucdo. Dessa forma, espera-se elem@®do nos resultados obtidos nos

ensaios de resisténcia de aderéncia a tracao.

3.3 Microestrutura

Segundo DAVYDOV (2010), considerando a microestautdos materiais cimenticios

pode-se classifica-los em quatro escalas distintas:

1)

2)

Faixa nanométrica I®a 10° m:

a) Graos de poli minerais principais:
» CsS: alita, silicato tricalcico;
» C>S: belita, silicato dicalcico;
» C4AF: ferrita, ferroaluminato tetracalcico;

* C3A: celita, aluminato tricalcico.

b) Silicatos de calcio hidratados (CSH):
* CSH nanoporoso;

* CSH amorfo intercalados com poros capilares.

Faixa micrométrica T8 a 10% m:

a) Graos polimineralicos;

b) CSH poroso;

c) Portlandita (CH), cristais hexagonais;

d) Volume de vazios grandes (poros) devido a nastur

e) Gesso CSHl espalhados sobre a superficie do grao, de 2%y(@os anidros);

f) Monossulfato GASH12 (Afm);

g) Etringita GASsHzz, trissulfato aluminato de célcio (AFt), cristaisxagonais,
bastdes e agulhas menores qué i)

h) Aluminato de calcio hidratados&H 13.



22

3) Faixa micrométrica 10 a 10° m:

a) Pasta de cimento;

b) Agregados miados.

4) Faixa macrométrica I®a 102 m:

a) Agregado graudo;
b) Argamassa.

Segundo RAKI et al. (2010), o principal produtohddratacdo do cimento Portland é um
material quase amorfo — Silicato de Calcio Hidi&@&H) que representa cerca de 60% em
volume da pasta. Na quimica do cimento, CaO,,33®bO sao representados por C, S e H,
respectivamente. Os hifens em C-S-H indicam estetgtria indefinida e o composto
hidratado € muitas vezes referido como "gel CSH".cé@nposto CSH é produzido
juntamente com o hidroxido de célcio na reacédo mairdas fases do silicato (ou sdja,

C2S e GS) com agua. O composto CSH é o agente de ligag&opal na pasta de cimento

e € responsavel por importantes propriedadescaai® a resisténcia mecanica e a retragao.
Pesquisar e caracterizar a estrutura desse matariakcala nano € uma parte essencial de
compreender e prever 0 seu comportamento, sendsum@ importancia também, no
contexto da modificagdo e desenvolvimento de neigismas de CSH. Um dos objetivos
principais desta pesquisa é justamente a caraatéozdos componentes das argamassas de

cimento Porltland, sendo o CSH um dos elementogipais.

O estudo da estrutura de CSH em sistemas de cirRentland utilizando difracao de raios -
X (DRX) é limitado devido a sua natureza cristalmal definida. Primeiras pesquisas
foram conduzidas utilizando principalmente area ediupal especifica, medidas de
densidade e analise de isotérmicas, de modo a imminentativa de caracterizar este
material (RAMACHANDRAN et al., 1981, TAYLOR, 1997).

Segundo RAKI et al. (2010), nas ultimas décadastomunovos aspectos dos CSH foram
revelados com o0 avancgos nas técnicas de analigkcacdo de novos métodos, tais como
ressonancia magneética nuclear (RMN) e microscopifoa atbmica (MFA), sendo este

ultimo objeto desta pesquisa.
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Segundo RAKI et al. (2010), a nanoestrutura do @Shi sido objeto de muitas pesquisas,
mas ainda ndo é claramente entendida, alguns nsodeteridos apontam que variam de
coloidal a "camadas - folheares". Um dos primemasielos foi proposto por POWERS &
BROWNYARD (1947).

Ele descreve CSH como um material coloidal. Nestelelo as particulas de gel séo
mantidas unidas principalmente por forcas de vanWeals e o espaco entre eles é
chamado de "porosidade no gel ", que € acessivelagppor moléculas de agua. Um
modelo mais abrangente foi desenvolvido mais tpateFeldman e Sereda com base em
extensos estudos experimentais de sistemas detoifRertland hidratado (FELDMAN &
SEREDA, 1968, 1970). O papel da agua neste modekpkcada em mais detalhes e as
alteracOes nas propriedades mecanicas do CSHamdald a agua pode ser mais facilmente
descrito. A principal caracteristica do seu modetistrado na Figura 3.4 esta relacionada

com a distribuicdo em camadas de CSH.

s Folhas de tobermaorita
Agua adsorvida

ﬂgua intersticial

Vazios intersticiais

Figura 3.4 — Modelo fisico simplificado para cim@Rortland hidratado.
Fonte: RAKI et al. (2010).

RAKI et al. (2010) em suas pesquisas com o micgmecéletronico de varredura (MEV)
conseguiu imagens de particulas de Ca€fm diferentes escalas que sdo mostradas na
Figura 3.5. O tamanho médio de particula das mMi@@Q era de aproximadamente 5 a
20pm enquanto que de nano-CaG@ de cerca de 50 a 120nm. Ainda segundo 0s esjtor
os valores da area superficial para a micro e 1@a®& foram 0,35r¥g e de 20rfig,

respectivamente.
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Figura 3.5 — Imagem de microscoépio eletrénico deedra (MEV) de (a) micro-CaG@ (b) nano-
CaCQ.
Fonte: RAKI et al. (2010).

Segundo CARVALHO JR. (2005), no ponto 1 da fotowgeafia de MEV-IES apresentada
na Figura 3.6, o elevado valor de calcio e as pgasede enxofre e aluminio, associados a
morfologia caracteristica (agregados radiais das fieuédricas) indicam que a fase
dominante na microestrutura provavelmente é etandilo ponto 2, o teor elevado de
calcio, também associado & morfologia caracteaigptacas) indica que esta fase é calcita
(ou portlandita). Todos os resultados das micrasegglquimicas EDS, pontos 1 e 2 da

Figura 3.6, podem ser vistos na Tabela 3.1.
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Cemet LUFEMG

Figura 3.6 — Fotomicrografia da interface blocoaogco / reboco pronto (vista de superficie do
bloco ceramico apos a retirada do reboco) MEV-IES.
Fonte: CARVALHO JR. (2005).

Tabela 3.1 — Microanalises EDS, pontos 1 e 2 dar&ig.6

Miniarea | Al203 | SiO2 | SOz | K20 | CaO | FeOs > Interpretagéo
ou ponto | (%) ) | (%) | (%) | (%) (%) (%) | (fases provaveis)
1 11,2 30,0 15,6/ 2,1, 39,2 1,9 100,0 etringita (+ CSH)
2 14,8 253 | 17,7/ 18| 39,2 1,2 100,0 portlandita
(+CSH)

Fonte: CARVALHO JR. (2005).

Ainda em seu trabalho (CARVALHO JR., 2005), mosréotomicrografia que pode ser
vista na Figura 3.7, e comenta que devido ao eteteat de calcio (39,0%) e a presenca de
enxofre (34,2%), associados a morfologia (agregaaldisis de fitas euédricas), conclui-se
as fitas focadas na Figura 3.7 € a etringita, quetéen ainda 11,3% de Si@m solucao

solida.
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M

NS, BES  Z e D o LIF MG

Figura 3.7 — Fotomicrografia do bloco ceramico priaxa interface junto ao reboco pronto (vista
lateral do bloco cerédmico apoés a retirada do reoleies/-IES.
Fonte: CARVALHO JR. (2005).

3.3.1 Superficies e interfaces

Segundo OREFICE et al. (2006), existem diversosceitws de superficie e interface
apresentados na literatura, mas a maioria delegogs para o proposto por J. B. Hudson,
1992: “Uma superficie ou interface existe em urtesis. em qualquer caso que houver uma
mudanca abrupta nas propriedades do sistema casthaaia”, conforme pode ser visto na

Figura 3.8.

Pode-se entender entdo que, uma vez que se etmdwauma propriedade do sistema,
guando houver uma descontinuidade na medida desgarigdade, havera aqui uma
interface ou também denominada fronteira destersst(OREFICE et al.,2006). Como
exemplos de propriedades de um sistema pode-se cita

a) Densidade;

b) Estrutura Cristalina,;
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c) Orientacéo Cristalina;
d) Composicao Quimica;
e) Ferromagnetismo;

f) Porosidade.

Solicitacdes Propriedades

‘Recobrimento

Interface

Figura 3.8 — llustracdo das entidades que comp@ematerial.
Fonte: OREFICE et al. (2006).

Segundo SILVA (2004), os estudos sobre o mecanidenaderéncia entre argamassas a

base de cimento e substratos porosos, 0s quais aergrimeiros indicios da morfologia

dos produtos hidratados na interface, comecarasm @esenvolvidos na década de 30.

DETRICHE et al. (1985) usaram técnicas de difragéoraios-X (DRX) e microscopia

eletrbnica de varredura (MEV) para investigar eerfiaice do substrato ceramico e a

argamassa de cimento. Nesse estudo se observomacfm de uma camada de etringita na

interface, cuja concentracdo variava a diferenistfintias da superficie do tijolo. Ela era

méaxima na interface e diminuia a medida que seaaf@sdo substrato. Ainda segundo
DETRICHE et al. (1985), esse gradiente de concedtré devido & sucgdo do substrato. Os
ions sulfatos, os quais séo liberados quando #aygesdissolve em contato com a agua, sdo

0s primeiros a entrar em solucdo e devido a sudgdsubstrato sdo conduzidos para a

interface, formando a camada de etringita. Destadp 0os outros produtos de hidratagéo,

como o Ca(OH) ndo podem se precipitar na regido da interface oosubstrato em

guantidades significativas.
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Ainda segundo estes autores, a aderéncia entrsta g cimento e o substrato ceramico é
proveniente do intertravamento mecanico da etangis poros da base, uma vez que ela foi
o principal produto de hidratacdo do cimento cliado na interface. No entanto, ainda
segundo esses estudos, a adesdo da camada diaetd@iogé frequentemente o fator mais
importante. Para os substratos ceramicos com altgds, onde o cimento ndo foi
totalmente hidratado, as rupturas normalmente egoatras da camada de etringita, dentro

da argamassa proxima a interface.

Dessa forma, o grau de hidratacdo do cimento pixarinterface € determinado pela
succao do substrato. Nesse processo de suc¢cdmdpagua de amassamento da argamassa
préximo ao substrato ceramico € retirada, ndo ddixaagua suficiente para completar a

hidratacdo da pasta aglomerante, criando uma relgiieenor aderéncia.

CARASEK (1996) também concluiu que a ruptura mampiEamente identificada como

decorrente da falta de aderéncia ndo acontece gi@oreca em etringita, mas sim no

interior da camada da argamassa em uma regidonmoai interface. Essa camada de
argamassa, onde ocorre a ruptura, é constituideaygtmente por gel de CSH e hidroxido
de célcio, as vezes carbonatado.

Segundo POLITO (2013), o processo de succao prewendo substrato, também chamado
de “efeito superficie”, provoca o acimulo de utmélde agua proximo a superficie, sendo
responsavel por uma elevada relacdo a/c nestaordgifiretanto, sobre substratos muito
absorventes, este pode retirar parte da agua desamanto da argamassa proxima, nao
deixando agua suficiente para a hidratacdo comgkefzasta, resultando em uma regiao de

menor resisténcia.

Os produtos de hidratacéo dos aglomerantes da pas¢gdram a profundidades entre 0,1 e
1,6mm no interior do substrato. A principal faseairada é a etringita. Nao existe
evidéncia de penetracdo de CSH, hidroxido de c@omarbonato de calcio (CARASEK,
1996; POLITO, 2008) (Figura 3.9).
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Figura 3.9 — Fotomicrografias do perfil do blocodreico aderido a argamassa 1:0:6. a) vista geral;
b) cristais de etringita no interior de poros aifi0de profundidade; c) cristais de etringita no
interior de poros a 1@®n de profundidade; d) cristais de etringita perpmrdres a superficie do
substrato; e) cristais de etringita no interiopdeos a 100m de profundidade. MEV-IER.

Fonte: POLITO (2008).

3.3.2 Morfologia e hbito mineral

Se um mineral se apresenta segundo cristais suBaoeente demarcados, utilizam-

se frequentemente as seguintes designacoes, [sara\t® o seu aspecto ou habito:

a) Capilar, quando os cristais sao finos como cabel

b) Acicular, com o aspecto de agulhas;

c¢) Colunar, quando os cristais prismaticos tém dstes que fazem lembrar colunas;

d) Tabular, quando a forma dos cristais € dominaataduas faces paralelas, proximas,
muito desenvolvidas;

e) Cubico, octaédrico, prisméatico, romboédrico,, esto €, designacdes referentes a forma

poliédrica dominante desses cristais.
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Porém o mais frequente, € a ocorréncia dos mineegisndo massas finamente cristalizadas

ou, mesmo, sem qualquer aparéncia de cristalizacéo.

Para o primeiro caso, sdo comuns os habitos:

a) Micaceo, quando o mineral é divisivel segundé&s$imas laminas (como as micas), diz-
se ainda, habito lamelar e habito escamoso, coefandivisdo se da por lamelas ou
por escamas, respectivamente;

b) Fibroso, quando a massa mineral aparenta saeatta por fibras;

c¢) Granular, quando constituida por um agregadeedeenos graos.

Para o segundo caso, sdo comuns 0s habitos:

a) Terrosa, se o mineral for friavel;

b) Concrecionada, se exibir camadas concéntricas;

c) Brechiforme, se faz lembrar uma brecha, ou sgjando fragmentos mais ou menos
angulosos do mineral ocorrem no meio de outros rfiaess, do mesmo mineral, 0s

guais constituem como que um cimento aglutinador.

Além disso, certas massas minerais, finamenteabnas ou macicas, ocorrem com uma
forma global, sugestiva de objetos comuns. Entt@sesstruturas citam-se, reniforme (em
forma de rim), amigdaléide (de améndoa), botri@déotrioidal (de cacho), estalactitica,

globular, mamilar.

Na Figura 3.10 pode ser observada as principaifotogras minerais.
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e globular

Irradiado

Coloforme, forma de

estalactite oca

Figura 3.10 — Morfologias (habito) comuns a estaguminerais.

Fonte: KLEIN (1989).
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3.4 Métodos de caracterizagcao

Segundo OREFICE et al. (2006), é crescente o BHerepela area de andlise e
caracterizacdo de materiais devido a necessidadelégdo adequada do material baseado
no desempenho do sistema em estudo. Dependendmldatmcoes a que este material ou
sistema serd submetido, a caracterizacdo podeengdr a avaliagdo de propriedades
mecanicas, elétricas, bioatividade, imunogenicidagletronicas, magnéticas, opticas,
guimicas, térmicas e até mesmos a combinacdo deadumais destas propriedades. Esta
caracterizacdo de propriedades visa principalmestienar o desempenho no periodo de
“vida util” do material, minimizando a possibilidadle degradacdo e falhas indesejaveis

durante a utilizacédo do produto.

Ainda segundo OREFICE et al. (2006), no procedimete caracterizagdo de materiais,
podem-se definir os seguintes aspectos importaates,em avaliados, ndo necessariamente

na sequéncia apresentada:

a) Composicao quimica;

b) Tamanho, forma e distribuicao;

c) Fases e estruturas (cristalino, amorfo, etc);
d) Microestrutura;

e) Superficies, interfaces e recobrimentos.

3.4.1 Lupa estereoscopica

O tipo mais simples de microscopio é conhecido clupa estereoscopica sendo composto,
essencialmente, de objetiva e de ocular, que peambservacao de estruturas, numa faixa
relativamente baixa de aumento. Este microscépigsuypo dois caminhos Opticos

completamente independentes, possibilitando o cefdé paralaxe das duas imagens

correspondentes, 0 que origina o efeito estereastOp de visao tridimensional.

A profundidade de foco e a largura de campo sadommaiores do que no microscopio
optico convencional, o que permite 0o exame de ofjdridimensionais. A lupa
estereoscopica é muito utilizada para a observdedoarticulas relativamente grandes de

materiais, rochas e minérios, agregados, superfti@emateriais, superficies de fratura de
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metais, amostras de fibras, dentre outros prodidassndustrias quimica, metallrgica e de

materiais.

A lupa estereoscopica € um instrumento Optico gaeampliacdo e iluminacdo adequadas

para melhorar a visibilidade de objetos, sendaatih para observagdo e documentacéo.

A principal funcédo da lupa € uma primeira obsergada superficie dos materiais a serem
analisados posteriormente por outras técnicassétarm método rapido e que nao exige um

preparo complicado, torna-se muito Util em um phimeontato com a amostra.

3.4.2 Difracéo de raios-X (DRX)

Raios-X sdo radiagfes eletromagnéticas de comprame® onda curto produzidas pela

aceleracdo ou desaceleracdo de elétrons de altgieerm pela transicdo eletrdnica

envolvendo elétrons nos orbitais internos dos asordofaixa de comprimento de onda

coberta pelos raios-X varia de aproximadamente 400 angstroms aproximadamente,
porém a espectroscopia convencional de raios-Xrtaske a regido de 0,1 a 25 angstroms,
principalmente (SKOOG et al., 2002).

Segundo OREFICE et al. (2006), nos equipamentolitians, 0os raios-X sdo obtidos de
trés maneiras diferentes: pelo bombardeamento dealuon metalico com um feixe de

elétrons de alta energia, pela exposicdo de umstéuia a um feixe de raios-X de tal
maneira a gerar um feixe secundario de fluoresaémeiraios-X e idem pelo emprego de

uma fonte radioativa, via bombardeio de raios gama.

OREFICE et al. (2006) ainda comentam, que em urgré@rpnto de difragdo € necessario,
inicialmente, um gerador de raios-X. Estes sdalobtem um tubo no qual existe uma fonte
de elétrons, uma alta tensdo de aceleracdo e uon nadtalico. Os elétrons emitidos
termoionicamente em um filamento e acelerados gitdeenca de potencial, ao interagirem
com o alvo metdlico, resultam na emisséo de raiogriXicipalmente pelo decaimento de
elétrons, de uma camada mais externa para umaim@iea, devido a remocdo de um

elétron de uma camada interna.
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O método de difracdo de raios-X (DRX) € de grandeportancia na andlise
mineralogica/microestrutural, por fornecer inforides sobre a natureza e os parametros do
reticulado cristalino, assim como detalhes a réspdo tamanho, da perfeicdo e da
orientacdo dos cristais. A utilizacdo deste insanto neste trabalho estéa relacionada com a
identificacdo de fases cristalinas, para subsi@ganalises do microscopio eletrénico de
varredura (PADILHA & AMBROSIO FILHO, 2004).

PADILHA & AMBROSIO FILHO (2004) ainda observam queestudo do espectro de
difracdo obtido através deste instrumento postibéideterminacéo da fracdo volumétrica
de cada fase (considerando, porém, a dificuldadedeteccdo de fases com fragcbes
volumétricas menores que 3 — 5%, devido ao fatseles picos se confundirem com a

radiacdo de fundo, além da superposicao pelasdasfases majoritarias).

Segundo OREFICE et al. (2006), a DRX é uma podekassca utilizada, primeiramente,
para identificar as fases cristalinas presentesmaisriais, pois cada sélido cristalino tem o
seu padrdo unico de difracdo de raios-X que podeuskzado como para a sua
identificacdo. Permite também a medida de propdesl@struturais destas fases, tais como:
estado de deformacéo, tamanho de gréo, composidasd, orientacdo preferencial e
estrutura de defeitos e é usada para determinagd@sdessura de filmes finos e

multicamadas e arranjos atdmicos em interfaces.

Na quimica, a difracdo de raios-X pode gerar infaydes valiosas sobre caracteristicas da
estrutura de um composto uma vez que é possiyarta do uso da difracdo de raios-X,
obter informacgBes precisas sobre a possivel esruida composto. Estas informacgdes
geradas pelo fendbmeno fisico da difracdo, ou geja interacdo com os elétrons da rede
cristalina e também pela interferéncia, iniciamgs@ndo os raios-X incidem sobre um

cristal e ocorre a penetracdo do raio na redeatinat(SKOOG et al., 2002).

Segundo OREFICE et al. (2006), o espectro de DR¥ipe uma analise quantitativa do
material, pois a intensidade do pico do componénfoporcional a sua quantidade na
amostra, devendo ser corrigida, apenas, devides@rgin. Considera-se como uma grande
vantagem a possibilidade de identificacdo da qdadé das espécies quimicas presentes e

nao apenas dos elementos quimicos, 0 que nao &glossavés da analise quimica via
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umida. Além disso, o espalhamento de fundo do é&spf@zackground) fornece informacao
sobre a quantidade de fase n&o cristalina presente.

De acordo com BRANDAO (2010), a estrutura repediticaracterizada pela distancia
interplanar d, torna possivel a difracdo de raioss¥gundo PADILHA & AMBROSIO
FILHO (2004), se um feixe de raios-X com uma daggdéncia incidir sobre um atomo

isolado, elétrons deste atomo serdo excitadosraréid com a frequéncia do feixe incidente.

Segundo BRANDAO (2010), estes raios-X ao interagicom o material sera observada
difragdo quando ocorrer interferéncia construtimgrez os raios difratados. Esta condicao
sera satisfeita quando a diferenca do comprimeosocdminhos entre raios-X adjacentes
for igual a um namero inteiro (n) de comprimentesahda X). A relacdo que demonstra

esta condicao € a equacao de Bragg (3.1),

n.A=2.d.se (3.1)

Onde: d é o espaco interplandt &€ o angulo de espalhamento.

BRANDAO (2010) ainda comenta que cada atomo furmci@omo um nicleo de

espalhamento da radiacdo e este espalhamentoracemdodas as direcées do espaco.

A interferéncia construtiva se dara somente segdetkirminadas dire¢cdes, no caso, quando
0s atomos estiverem regularmente espacados em tisculago cristalino e a radiacao
incidente apresentar comprimento de onda da ordengrdndeza deste espagamento
(PADILHA & AMBROSIO FILHO, 2004).

Um exemplo disto pode ser observado na Figura ®dde um feixe monocromatico de
raios-X, com comprimento de onda incide com um angulo em um conjunto de planos

cristalinos com espacamento d.
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Figura 3.11 — Difrac&o de raios-X por um cristal.
Fonte: PADILHA & AMBROSIO FILHO (2004).

Segundo OREFICE et al. (2006), é interessante wiiseno entanto, que verificar a

equacado de Bragg € necessario, mas nao suficiardegarantir a difracdo em materiais

cristalinos cuja célula unitaria possua atomosadits em outras posi¢cdes além dos vértices
da célula unitaria, isto é, ao longo das arestas,faces ou no seu interior. Isto resulta
porque, nestes materiais pode ocorrer espalhampentestes atomos, o que pode produzir
interferéncia. Os raios difratados séo, entdo,ackyst pelo detector. Dependendo do tipo de
detector utilizado (filmes fotograficos ou contaeirserdo obtidos os padrdes de difracédo

do material na forma de pontos brilhantes no fitmele picos no espectro.

3.4.3 Espectrometria de fluorescéncia de raios-X FX)

A fluorescéncia de raios-X € gerada pela pertudbags orbitais eletrénicos dos atomos,
gue pode ser realizada pelo bombardeamento darancost elétrons de alta energia, raios-
X de maior energia ou particulas aceleradas catesg®ualitativamente, observa-se que a
intensidade da emissdo do continuo aumenta coneszigrento do numero atémico do
elemento, com 0 aumento da corrente do feixe deoafe com o aumento do potencial de
aceleracédo do elétron (JESUS FILHO, 1999).

Segundo BRANDAO (2010), a técnica de espectromeeidluorescéncia de raios-X-
ray fluorescence — XRFutiliza um instrumento sequencial de configuragadbS
(wavelength dispersive spectrométeou espectrometro dispersivo em comprimento de



37

onda, que prioriza a alta intensidade da excitagém g, usa um tubo de anodo de rédio de
alta intensidade (minimo de 3000-4000 watt). O tolgjeé minimizar o limite de detec¢éo
para todos os elementos quimicos, atingindo a fagxaartes por milhdo e mesmo partes

por bilhdo, para varios elementos.

Segundo BELMONTE (2005), FRX é uma técnica de aediualitativa e quantitativa da
composicao quimica de amostras, e consiste naigefipode amostras solidas e liquidas a
um feixe de radiacdo para excitacdo e deteccacadiacéo fluorescente resultante da
interacdo da radiacdo com o material da amoste.alElda comenta que a FRX é uma
técnica que obtém 6timos resultados para analsesnbstras soélidas e 0 sucesso depende

de um bom preparo das amostras, estas sendo plawasogéneas.

A fluorescéncia de raios-X € um dos métodos ingtntais mais utilizados na identificacéo
gualitativa dos elementos com numero atdmico naiero boro (25), além disso, € muito
empregada em analise elementar semiquantitativeetitativa. Uma grande vantagem da
técnica é de preservar a amostra, pois é nao-tleat(8KOOG et al., 2002).

ENZWEILER (2010) comenta que a espectrometria uierdéiscéncia de raios-X € uma das
técnicas analiticas mais utilizadas em geoquimks. aplicacdes principais sdo as
determinacdes de elementos maiores, menores es te@gorochas, solos e sedimentos.
Dentre os elementos e tracos, os mais favoravdetexminacédo por FRX, em funcéo de
limites de deteccéo séo bario (Ba), cério (Ce)nardCr), cobre (Cu), galio (Ga), lantanio
(La), niébio (Nb), niguel (Ni), chumbo (Pb), rulid{Rb), escandio (Sc), estréncio (Sr),
torio (Th), vanadio (V), itrio (Y), zinco (Zn) erzbnio (Zr), sendo os resultados sempre de
concentracdes elementares totais. A FRX também ped&itil na analise de amostras
mineralizadas, para determinar elementos em camg&o andmala como, por exemplo,

arsénio (As), antimoénio (Sb), bismuto (Bi), tant@la) e tungsténio (W).

Ainda segundo ENZWEILER (2010), um dos principdiata/os da técnica de FRX € a
relativa simplicidade de preparacao da amostrasilj&erizadas. A fusdo das amostras com

fundentes e o posterior resfriamento produz vidros.

Esta forma de homogeneizacdo da amostra faciliieterminacdo de elementos maiores e

menores como sodio (Na), magnesio (Mg), aluminig, @licio (Si), fésforo (P), potassio
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(K), calcio (Ca), titanio (Ti), manganés (Mn) erte(Fe), muito comuns nas argamassas de
cimento Portland. A preparacdo direta de pastilpesnsadas a partir de amostras
pulverizadas também € muito utilizada, mas encomafplicacdo mais frequente na

determinacao de elementos e tragos.

Elementos leves com numero atbmico menor que cim@wm sdo analisados na FRX
convencional e a baixa concentracdo de muitos el@®e tracos, como por exemplo,

metais nobres em amostras geologicas comuns ingpguake determinacao por esta técnica.

3.4.4 Microscopia eletronica de varredura (MEV)

De acordo com PADILHA & AMBROSIO FILHO (2004), nostedo de materiais de
engenharia trés tipos de microscopia sao utilizatdogrande extensdo: microscopia optica
(MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) Enwscopia eletrbnica de transmissao
(MET). Destaca-se, entretanto, o potencial do MBW,scanning electron microspope
(SEM),para a analise morfologica de superficies irregslacomo no caso das amostras nao
polidas de blocos ceramicos e de amostras de dosjlloco ceramico/argamassa que
serdo avaliadas neste trabalho, devido a sua exegieofundidade de foco e ampla faixa de

aumentos.

O principio da microscopia eletrbnica de varredtmasiste na emissdo de um feixe de
elétrons por um filamento de tungsténio, que comada, controlado e reduzido por um

sistema de lentes eletromagnéticas, diafragmasimds) conforme a Figura 3.12, incide

sobre a amostra, provocando uma série de emissdasais relacionados com a interacao
do feixe de elétrons incidente e a amostra. Osssamitidos encontram-se sob a forma de
elétrons — secundarios, retroespalhados, absorvidosmitidos, difratados, etc. — e de

fétons de luz (fotoluminescéncia) e raios-X, 0s igusdo captados por detectores
apropriados, sendo amplificados e processados rsie@ms analisador especifico para cada
tipo de sinal (OREFICE et al., 2006).
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Figura. 3.12 — Diagrama representativo de funci@mmdo microscépio eletrénico de varredura

convencional.
Fonte: OREFICE et al. (2006).

Ainda segundo OREFICE et al. (2006), para a gaaftilivie caminho médio dos elétrons,
€ necessario um sistema de alto vacuo (933 — 133BBagartes essenciais do equipamento

(coluna e camara porta-amostras).

A formacao de imagem no MEV se da através de eletde alta energia que séo focados
em um feixe fino, o qual é varrido sobre a supefita amostra. Interacdes complexas do
feixe de elétrons com os atomos da amostra produpemlarga variedade de emissdes de
radiacdo. Componentes desta radiacdo sdo colepattus detectores especificos e o sinal
resultante € amplificado e exibido num tubo des@@atddicos ou tela de televiséo, varrido

em sincronismo com a varredura da amostra (GOLDSEEHRI., 1992).

BRANDAO (2010) identifica os processos de interagissiveis dos elétrons com a

matéria conforme ilustrado na Figura 3.13.
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Figura 3.13 — Processos de interacdo possiveigstdunancidéncia de um feixe de elétrons em uma
amostra solida.
Fonte: BRANDAO (2010).

Segundo BRANDAO (2010), os elétrons secundariogesgmtam energia relativamente
baixa (<100eV) e provém de uma area (volume) r@latente pequena da amostra
(<10nm). Apresentam excelente resolucdo e potemaed formacdo de imagens com
elevados aumentos maximos (30.000 a 100.000X). @ragie dependera da massa
especifica do material da amostra: materiais conmones massas especificas serao
observados com tonalidades mais escuras e matenais maiores massas especificas
mostrardo tonalidades mais claras. Também a tojgda amostra influi: os topos

aparecerdo com tonalidades mais claras e os fudo®svales com tons mais escuros;

superficies planas apresentardo tonalidades médias.

Ainda segundo BRANDAO (2010), os elétrons retrobspmios apresentam energia
relativamente alta (20 a 25keV) e provém de uma @relume) mediana da amostra, com
aproximadamente 100nm de diametro. Apresentam ugiml média e potencial para
formacdo de imagens com aumentos medianos (m&0X).00 contraste, assim como no

caso dos elétrons secundarios, dependera tambémadsa especifica do material da
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amostra, da topografia da amostra e ainda da cogdpoguimica (niamero atémico médio)

do material da amostra.

O processamento eletrénico dos sinais dos detsctireslétrons retroespalhados pode ser
do tipo COMPO ou TOPO. O modo COMPO prioriza haggans a composi¢cado quimica,
incentivando o contraste, fazendo fases de maiarena atbmico aparecem ainda mais
claras e as de menor Z médio mais escuras; no MO, ao contrario, a topografia €

maximizada, ampliando-se os aspectos de releveedif@al da amostra.

Segundo PADILHA & AMBROSIO FILHO (2004), os elétmabsorvidos correspondem a
fracdo dos elétrons primarios que perdem toda seage na amostra, constituindo a

chamada corrente da amostra.

Ainda segundo estes autores, o0s raios-X sdo utilizana microandlise do material. De
acordo com a Lei de Moseley, a energia dos fotanigdos do volume irradiado da amostra
€ proporcional ao numero atdmico. O volume excitpdia a radiacdo-X € definido pelo
espalhamento do feixe primario de elétrons segasdoteracdes com os nucleos e elétrons
dos atomos constituintes da amostra. A zona exciéadhuito maior que o diametro do
feixe, devido a mudancas nos momentos dos eléiuslume da amostra onde os raios-X
sdo produzidos € determinado essencialmente petgiardo feixe primario; entretanto, o
formato deste volume depende particularmente doenuimtémico médio desta regido da

amostra.

Os elétrons transmitidos sdo utilizados na micnoiscoeletronica de transmissao
(PADILHA & AMBROSIO FILHO, 2004) e a catodoluminedtcia, luz emitida, €
analisada utilizando-se equipamentos especific@sgsa finalidade (BRANDAO, 2010).

Ainda segundo BRANDAO (2010), o vértice do feixealétrons deve apresentar o menor
didmetro possivel, aproximar-se o quanto for pessie um ponto. Quanto menor este
diametro um maior nivel de detalhes podera serepa&tc na amostra (ou seja, melhor sera

a resolucéo e, portanto, maior sera o aumento nodgotencial).

BRANDAO (2010) ainda observa a necessidade de pyesaamostra para que a mesma se

torne condutora através, por exemplo, da metalizat#izando-se uma liga de ouro ou
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ouro-paladio. A amostra condutora é aterrada pagasq dissipe a carga elétrica negativa de
sua superficie, oriunda da absorcdo dos elétrorigixi® primario. A cobertura condutora e
0 contato com o porta-amostra também permitem ag@&mdo calor, gerado pela interacao
do feixe de elétrons com a amostra. Posteriormanéeostra € posicionada na camara do
MEYV, onde é colocada no vacuo apropriado, da ordierh0® a 10° Torr, para que entio se
proceda a sua analise.

3.4.5 Microscopia eletrénica de varredura de altagsolucao (MEV-FEG)

A mais importante inovagdo no campo da microscefg@tibnica de varredura, nos ultimos
anos, foi a introducéo do MEV de alta resolucapafte chave para este feito foi a fonte do
feixe de elétrons, com o sistema denominado dé &slission gun — FEG ou canh&o por
emissdo de efeito de campo, em portugués. Nesianteardo MEV, denominado MEV-
FEG, este canhado substituiu o filamento conventidda=EG consiste de uma ponta de
tungsténio extremamente fina, o que conduz a umalugdo muito melhor que a do

filamento convencional.

Assim, com o MEV-FEG consegue-se resolucao nongdeapelo menos, 1,8nm, mas que
nos bons instrumentos atuais pode chegar a 0,8f&m disto, tem-se uma grande emissao
de elétrons e consequente uma elevada densidactarréate, cerca de 4&/cm?, quando
comparada com a do filamento de tungsténio que3dtm? (MALISKA, 2005).

A fonte de emissdo por efeito de campo tem comuacimio basico de funcionamento a
criacdo de campos elétricos intensos em formasigguuas. Permite a ampliacdo da
superficie em dezenas de milhares de vezes compamquena voltagem de aceleracdo de
elétrons, reduzindo efeitos de acumulo de cargasuparficie de materiais isolantes e a
profundidade de penetragdo do feixe em algumasndezde nandmetros. Esta Ultima
caracteristica é particularmente util no estudblohes finos, pois faz com que a imagem de
elétrons secundarios seja formada por elétronsa@das predominantemente das camadas
superficiais do material (SENA, 2004).

Com o MEV-FEG, pode-se conseguir aumentos valides1d0.000 a 300.000, com
excelentes resolucdo e contraste e, praticamemteas mesmas facilidades de preparacéo
de amostras do MEV convencional (MALISKA, 2005).
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Segundo GOLDSTEIN et al. (1992), o MEV-FEG deveggmrado com vacuo na regiao de
101%Torr, a fim de se obter a emiss&o de elétrons @st@om um feixe bem colimado, da
ordem de 1 a 2nm. Isso permite trabalho com ateths@peracdo mais baixa e com melhor
resolucdo do que o MEV convencional. A tensdo dgam@o é a tensdo de aceleracdo dos
elétrons que pode variar de 1 a 40kV, e quanto martensdo de aceleracdo, mais fino

torna-se o feixe de elétrons, o que resulta emmeigaor resolucao.

3.4.6 Espectroscopia de raios-X dispersiva em en@adEDS)

Apesar da técnica de espectroscopia de raios-Xdisa em energia (EDS) ser uma anélise
espectroscopica, ela € usualmente apresentadangmiia com a microscopia eletronica de
varredura pela sua disponibilidade nestes equip@m®ie®s microscopios eletrbnicos de
varredura, geralmente, possuem acoplado o equipantkn microanalise, permitindo a
obtencdo de informacgfGes quimicas em areas da oddemicrometros. As informacoes,
gualitativas e quantitativas, sobre os elementesegmtes sdo obtidas pela captacdo dos
raios-X caracteristicos resultantes da interagafeite primario com a amostra (OREFICE
et al., 2006).

Ainda segundo estes autores, este tipo de anaigeumn material semicondutor, para
detectar os raios-X, e um analisador multicanabmverte a energia de raios-X em uma
contagem eletrénica. A partir do valor acumuladstake contagens, é criado um espectro
gue representa a composi¢cado quimica da amostaRaralise quantitativa dos elementos,

deve-se utilizar padrdes com concentracdes cordmedios elementos a serem analisados.

Os raios-X caracteristicos permitem a obtencdondenapa de imagem da distribuicdo de
um elemento em uma amostra ndo-homogénea. Quandaétiron, geralmente do feixe
primario, interage inelasticamente com a amostn@ovendo um elétron de uma camada
interna (K, L, M, N), deixa o atomo em um estadoitaxio de energia, permitindo que um
elétron de uma camada mais energética decaia paeagher o vazio. Este decaimento
ocorre com emissdo de energia na forma de um fi¢oraios-X. Como as diferencas de
energia sdo bem definidas e especificas dos eles)argtes fétons sdo denominados raios-

X caracteristicos e permitem identificar o elemeaque esta emitindo a radiacéo.



44

Nesta aplicagdo, um determinado elemento € inieilalenselecionado para ser detectado e
ter sua posicao identificada. Quando o elementetécthdo, enquanto o feixe primario
varre a area em analise, um ponto brilhante € adstna tela do CRT e a sua localizacao
esta relacionada com o local de deteccdo na amégits varias passagens do feixe de
elétrons sobre a area, é gerado um mapa de rdgidemtes que representa a distribuicdo
relativa do elemento previamente selecionado (OREHt al., 2006).

Segundo BRANDAO (2010), o microanalisador EDS ¢ imstrumento simultaneo;

portanto, ele pesquisa e analisa todos os elememosmesmo tempo, com o auxilio
significativo da computacdo. Assim as analisesrdamlas e muito informativas, prestando-
se a andlises qualitativas e semiquantitativas, ppaem ter significado estatistico bom,

tanto em precisdo como em exatiddo, com o uso adeqie padrdes.

Nas andlises quantitativas sem padréo, o uso mssomputacao tém evoluido muito em
gualidade e confiabilidade, sendo especialmentguadi® para estudos exploratérios em
amostras pouco conhecidas (ou mesmo desconheadks) disso, as imagens de elétrons
obtidas no instrumento s&o otimizadas quanto ddggd, podendo ter a resolucéo total do
MEV (BRANDAO, 2010).

3.4.7 Microscopia de forca atdmica (MFA)

A microscopia de efeito tunel (STM) tornou-se ureardmenta Util na caracterizacao de
superficies de metais e semicondutores em esdadaicat, sendo que a maior limitacao
deste método é a necessidade da condutividade astramEm 1986, BINNIG, QUATE e
GERBER propuseram um novo microscopio para supestar obstaculo, pois ao invés de
medir corrente elétrica, mediriam forcas em esedfamica. A partir dai, ceramicas,
polimeros, vidros, filmes organicos frageis e bitduolas foram alvo de analise por
microscopia de for¢a atdmica (MFA) (OREFICE et 2006).

Segundo ISRAELACHVILI (1992), o microscopio de far@témica (MFA) pode ser

considerado como um hibrido entre os equipamerdos pedida da forca em superficies
(SFA) e um perfilbmetro (TEAGUE et al., 1982). O Mmpode operar no regime de
trabalho conhecido como modo contato, similar adilpmetro, mas com forca de carga

muito menor.
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Segundo OREFICE et al. (2006), o MFA, dbcanning Force Microscope(SFM), pode
ser operado de diversos modos. Entretanto, seeipionfundamental € a medida das
deflexdes de um suporte, de 100 a20Gle comprimento, em cuja extremidade livre esta
montada a sonda. Estas deflexbes sado causadasfgrels que agem entre a sonda e a

amostra.

Ainda segundo estes autores, as diferentes técfinascem diversas possibilidades para
fazer imagens de diferentes tipos de amostraseegeaar uma ampla gama de informacdes.
Os modos de fazer as imagens, também chamados rmdedearredura ou de operacgao,
referem-se fundamentalmente a distancia mantida andonda, que se chama ponteira, e a
amostra, no momento da varredura, e as formas gemaotar a ponteira sobre a superficie
a ser estudada. A detecc¢do da superficie realizesaedo a criacdo de sua imagem. H& um
continuo de modos possiveis de fazer imagens, d@gidiferentes interacfes em funcédo da
distancia entre a ponteira e a amostra, assim @mnesquema de deteccdo utilizado. A

escolha do modo apropriado depende da aplicac&giésp que se deseja fazer.

OREFICE et al. (2006) comentam ainda que o MFA apeedindo as forgas entre a
ponteira e a amostra que dependem de diversoggatomo, por exemplo, dos materiais
gue compdem a amostra e a ponteira, da distantia eas, da geometria da ponteira e de

qualquer tipo de contaminagéo que houver sobrperfécie da amostra.

Ainda segundo ele, quando a ponteira se aproxinzaestra, € primeiramente atraida pela
superficie, devido a uma ampla gama de forcasiasaexistentes na regido, como as
forcas de van der Waals. Esta atracdo aumentauatéggando a ponteira aproxima-se
muito da amostra, 0os atomos de ambas estdo tdamm®xque seus orbitais eletrdnicos
comecgam a se repelir. Esta repulsdo eletrostatitaceiece a forga atrativa a medida que a
distancia diminui. A forca anula-se quando a digtentre os atomos € da ordem de alguns
angstroms, da ordem da distancia caracteristicarm@eunido quimica. Quando as forcas se
tornam positivas, pode-se dizer que os atomos dteipa e da amostra estdo em contato e

as forcas repulsivas acabam por dominar.

Porém, SKOOG et al. (2002) advertem que o desemspdahum microscopio de forca

atbmica é dependente das caracteristicas fisicpsrta utilizada que, nos dias atuais, sao
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produzidas por corrosdo de placas de silicio, 6xidasilicio ou nitreto de silicio e sao
pequenas e delicadas, possuindo menos de dez reico3nde largura e cerca de um

micrémetro de espessura. A figura 3.14 ilustrar@iftnamento do equipamento.

Laser Deflector sensivel
a posi¢do

Ponta
/' @ Amostra

F o

Alavanca
Sistema de
varredura
de tubo
piezoelétrico

Figura 3.14 — Vista lateral de um detector Optiealdflexéo.
Fonte: SKOOG et al. (2002).

O modo contato foi a primeira técnica utilizadagpabtencdo de imagem com MFA

utilizando a deteccéo do tunelamento eletronicdlBG et al, 1986). Nesse caso, as forcas
gue interagem entre a agulha e a amostra — moddsigp — causam a deflexdo quase
estatica, e essa deflexdo é diretamente medidacistema de tunelamento eletrdnico e/ou

o sistema pela deflexdo do feixe de laser.

Segundo HERRMANN JR et al. (1999), varios tipodateas contribuem para a deflexdo
de uma haste em um MFA, conforme j& comentado. girdi 3.15 ilustra de forma
simplificada as forcas envolvidas, de acordo cordistdncia que separa a agulha da

amostra.
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Figura 3.15 — Relacao de for¢as que atuam enigelhae amostra, de acordo com as distancias que
as separam.
Fonte: HERRMANN JR. et al. (1999).

Segundo WEISENDANGER (1994) e FROMMER (1996), o MA#® modo contato,

possui uma faixa de medida que se estende @& 4010'°N e no modo n&o-contato pode
chegar a medir forcas da ordem de*™ O modo repulsivo propicia imagens de maior
resolucdo, podendo obter uma imagem com uma résolateral de 0,2nm e uma resolucao

vertical menor que 0,01nm.

Além disso, o MFA atua em uma ampla faixa de mazagfio, que ultrapassa a°1i3to €,
partindo-se de uma imagem atbmica até o perfil dea uestrutura microscopica
(ALBRECHT, 1989). Um dos pontos importantes da igcmde microscopia de forca

atdbmica é que ela pode gerar imagens em difereotedicbes, como: amostra imersa em
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liquidos (MARTI et al., 1987; WEISENHORN et al., 909 THOMSON et al., 1996), a
vacuo (MEYER & AMER, 1988; HOWALD et al., 1993), dmixas temperaturas (KIRK et
al., 1988; ALBRECHT et al., 1992) e principalmenigs condicbes ambientais, inclusive

presséo atmosférica.

A vantagem inerente de se trabalhar em difererdadigdes € a de realizar estudos das

propriedades de diversos materiais nas condic@essiggara 0s mesmos.

A curva da forca pela distancia é uma forma densdisar as interacbes (OREFICE et al.,
2006). Na figura 3.16 pode-se observar essa relacgoal permite avaliar o regime e o

modo de trabalho do sistema.

Segundo FILHO & MATTOSO (2003), a imagem obtida NE&A € resultante da
convolucdo da topografia real da amostra com adada agulha docantilever. Esta é

uma das principais fontes de artefatos de imagestamécnica, infelizmente.

Até o presente momento ndo hé registro do uso dmsaopio de forca atbmica (MFA) em
pesquisas envolvendo a caracterizacdo de bloc@nim®s e argamassas utilizados na
construcao civil. Por este motivo e por acreditimportancia, no potencial investigativo e
no ineditismo desta técnica, este projeto de psagsge propde a utilizar esta técnica na
caracterizacdo de aspectos morfolégicos micro eestruturais das argamassas utilizadas
na pesquisa.
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Figura 3.16 — Regimes de operacdo MFA.
Fonte: FILHO & MATTOSO (2003).
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4. MATERIAIS E METODOS

Para a caracterizacado micro, nanoestrutural e qaide argamassas de cimento Portland e
avaliacao do sistema de aderéncia neste projgpestpiisa foram desenvolvidos trés tracos
de argamassa de cimento Portland e foi escolhlsoam ceramico convencional, devido as
suas caracteristicas mecanicas favoraveis, aléserde bloco de uso mais difundido para

alvenarias na construcao civil brasileira.

Foram construidos quatro painéis de alvenaria ieaalnls sobre trés deles argamassa de
chapisco com traco de (1:3) de cimento Portlandretaagrossa lavada de rio e
posteriormente aplicados em um painel argamassawistimento com traco (1:0:6) de
cimento Portland e areia média a fina lavada de em outro painel argamassa de
revestimento com trago (1:1:4) de cimento, cal@aamédia a fina e no terceiro painel

argamassa de revestimento com traco (1:2:8) dentimeal e areia média a fina.

Além disso, no quarto painel de alvenaria foi aui@ sobre ele argamassa de chapisco
rolado industrializado e posteriormente aplicadgaarassa de revestimento com traco

(1:2:8) de cimento Portland, cal e areia médiaa favada de rio.

Em todos os painéis foram executados testes palara resisténcia de aderéncia a tragéo
da argamassa aplicada como revestimento e a ga@acé® das composi¢des quimicas dos
constituintes das argamassas e das micro e nanoessr das superficies e interfaces das

argamassas aplicadas.

Para facilitar a compreensao dos procedimentosaaddstnesta pesquisa, foram elaborados

alguns fluxogramas, conforme as Figuras 4.1 e 4.2.
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Figura 4.1 — Fluxograma simplificado do projetopgsquisa.
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Figura 4.2 — Desdobramento do fluxograma do prajetpesquisa.
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4.1 Materiais

Como ja foi comentado anteriormente, foi utilizamldloco mais utilizado na construcéo
civil: bloco ceramico convencional nas medidas d&x19x29cm (largura, altura e

comprimento), conforme mostrado na Figura 4.3 abaix

O bloco ceramico foi adquirido no mercado de fabries tradicionais para a construcéo

civil.

Figura 4.3 — Bloco ceramico convencional (dimengiesm).

Nas Figuras 4.4 e 4.5 sdo mostrados os painéidrefts para o desenvolvimento deste
projeto de pesquisa, na Figura 4.4 o painel coramaagsa de chapisco com trago de (1:3)
de cimento Portland e areia grossa lavada de rieezoa de 75% de sua extensao e nos

25% restantes com argamassa de chapisco roladstriatinado.
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Figura 4.4 — Painel construido para a avaliagdoalgamassas j& com argamassa de chapisco

aplicada.

Na Figura 4.5 pode-se ver o painel com as subdigieide foram aplicadas as variacdes
dos revestimentos argamassados, argamassa demewestcom traco (1:0:6) de cimento
Portland e areia média a fina lavada de rio, argamde revestimento com traco (1:1:4) de
cimento, cal e areia média a fina e argamassavestimmento com traco (1:2:8) de cimento,
cal e areia média a fina aplicado sobre a argandesszhapisco (1:3) e a argamassa de

chapisco rolado industrializado.

Figura 4.5 — Painel subdividido em quatro partes.
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Na Figura 4.6 observam-se 0s painéis ja com asnagsas de revestimento aplicadas.

Figura 4.6 — Detalhe do painel subdividido e cogaarassa de revestimento.

Na Figura 4.7 verifica-se a junta de dilacdo engepanos de argamassas e 0 detalhe da
espessura de aproximadamente 2,5cm da argamassasimento.

Figura 4.7 — Detalhe da espessura do revestimegamassado, cerca de 2,5cm.
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4.1.1 Retirada e preparacdo das amostras

A retirada das amostras dos painéis para as caracfies quimica, micro e nanoestrutural,
foi feita por meio de cortes com serra marmore farome Figura 4.8, a fim de se obter

amostras de aproximadamente 12cmx12cm.

Figura 4.8 — Corte e retirada das amostras paaadases.

Na Figura 4.9 pode-se ver a amostra de 12cmx12odosarancada do painel com todas as

camadas de argamassa e com o substrato aderido @ai@mico).

Figura 4.9 — Retirada das amostras para as analises
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Na Figura 4.10 pode-se ver o detalhe do painel apésrada da amostra.

Figura 4.10 — Detalhe da retirada da amostra paaadises.

J& na Figura 4.11 vé-se a amostra de aproximadam@omxl2cm que sera fragmentada

em amostras menores para as analises quimicas, emeanoestruturais.

Figura 4.11 — Detalhe da amostra retirada paraasas.

Na Figura 4.12 observa-se o detalhe do substratondestra retirada com o bloco ceramico
aderido, detalhe muito importante para a caraetgdiz das interfaces dos materiais.
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Figura 4.12 — Detalhe do substrato da amostradatipara as analises.

J& na Figura 4.13 pode-se ver a lateral da amoatirada enfatizando a argamassa de
revestimento, argamassa de chapisco e o bloco icerarespectivamente de baixo para

cima na figura abaixo.

Figura 4.13 — Corte lateral da amostra retirada paranalises quimicas, micro e nanoestruturais.
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4.2 Métodos

O projeto de pesquisa foi composto de trés pantesstigatorias distintas: na primeira parte
foi avaliada a resisténcia de aderéncia a tracaarg@massa aplicada como revestimento
nos blocos ceradmicos, na segunda parte foi calzader as composi¢des quimicas dos
constituintes das argamassas e finalmente, a r&reeilltima parte foi a caracterizacao
micro e nanoestrutural das superficies e interfdessargamassas aplicadas sobre os blocos

ceramicos.

4.2.1 Avaliagéo da resisténcia de aderéncia a trag@la argamassa

Entende-se por resisténcia de aderéncia de ummasga, a capacidade desta em absorver

tensdes normais e tangenciais a superficie ddanteargamassa/base.

A determinacdo da resisténcia de aderéncia a tramgaealizada através do ensaio de
arrancamento de placas metéalicas de 50mm de d@cwadas com adesivo epdxi sobre a

superficie da argamassa.

O equipamento utilizado para os ensaios de arraamanioi o aparelho verificador Dyna
“pull-off testet, modelo Z-16 com mandmetro digital integrado, éétermina o poder de
aderéncia em diferentes superficies. Suas prircigplicacdes sdo os testes de forca de
aderéncia de revestimentos e a resisténcia deotdiz@oncreto. Um detalhe importante e
muito util é que os testes podem ser feitos enggealponto da fachada, painel ou estrutura
sem a necessidade de instalacdo de dispositivdssties previamente a moldagem do
concreto e da argamassa. Na Figura 4.14 pode-seegquipamento que foi utilizado neste
projeto de pesquisa e foi gentiimente cedido poprésiimo pelo Departamento de
Engenharia de Materiais de Constru¢do da UFMG gememalises.
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DYNA ot Tester £ 16

S gt e
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Figura 4.14 — Aparelho verificador Dynauil-off testef para ensaio de resisténcia de aderéncia a

tracao.

Nas Figuras 4.15 e 4.16 é possivel verificar osgisisendo preparados para os ensaios de

~

avaliacdo resisténcia de aderéncia a tracdo e garaFi4.17 o detalhe do corte do
revestimento perpendicularmente ao seu plano feitoneio de uma serra copo acoplada a
uma furadeira para a delimitacdo do corpo de p(@¥, com didmetro de 50mm. O maior
cuidado a ser tomado neste procedimento é garantiorte de toda a camada de

revestimento, atingindo o substrato.

Figura 4.15 — Painel de argamassa preparado parsais de resisténcia de aderéncia a tracao.
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Figura 4.16 — Painel de argamassa preparado pamsais de resisténcia de aderéncia a tracao.

Figura 4.17 — Detalhe do corte com serra copo paelpapara o ensaio de resisténcia de aderéncia a

tracao.

Posteriormente ao corte é colado a superficie doocte prova (CP) uma placa cilindrica
de 50mm com adesivo epOxi e apds a secagem complethoras, € feito o ensaio de

resisténcia de aderéncia a tracao.

Na Figura 4.18 é possivel verificar o equipamentoadte o ensaio de resisténcia de

aderéncia a tragdo no painel 1.
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Figura 4.18 — Detalhe do equipamento DYNA Z16 diganensaio de resisténcia de aderéncia a

tracdo no painel 1 de argamassa.

Ja nas Figuras 4.19 e 4.20 é possivel verificda@axilindrica aderida ao corpo de prova

(CP) logo apos a conclusdo do ensaio de resistda@deréncia a tracdo no painel 3.

Figura 4.19 — Corpo de prova arrancado no ensaiegigténcia de aderéncia a tracao no painel 3 de

argamassa.
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Figura 4.20 — Detalhe do corpo de prova arrancadensaio de resisténcia de aderéncia a tragdo no

painel 3 de argamassa.

Nas Figuras 4.21 e 4.22 é possivel verificar matalbdes do equipamento durante o ensaio

de resisténcia de aderéncia a tracdo no paineh3 @rpo de prova (CP) apés o ensaio.

DYNA Fi%i. 216

[Ellm i | vor jeder Pritung Kurbel  Raturn the crank in s initial
e oot Miolor arickaisen,  posion Dekoreoach et

Figura 4.21 — Detalhe do equipamento DYNA Z16 diganensaio de resisténcia de aderéncia a

tracdo no painel 3 de argamassa.
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Figura 4.22 — Detalhe do corpo de prova arrancadensaio de resisténcia de aderéncia a tragdo no

painel 3 de argamassa

Em cada painel foram executados seis ensaios @&#éresa de aderéncia a tracdo e
avaliado a tenséo de resisténcia de aderénciga@otdo painel de argamassa e a forma de

ruptura dos corpos de prova, como pode ser vigd-iguras 4.23 e 4.24.

Figura 4.23 — Detalhe dos seis arrancamentos aelpide argamassa no ensaio de resisténcia de

aderéncia a tracao.
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Figura 4.24 — Detalhe dos seis arrancamentos dedesnpainéis de argamassa no ensaio de

resisténcia de aderéncia a tragédo.

4.2.2 Lupa estereoscopica

A lupa estereoscopica foi uma importante ferrameat@rimeira observacdo das amostras
das argamassas, possibilitando uma primeira inf&x&vobre a superficie do material, sua
porosidade superficial, pulveruléncia e possiveistaminacdes. Esta primeira abordagem
possibilita a tomada de decisdo sobre os demaisiosnsle caracterizacdo que serdo
realizados. O instrumento usado foi o microscopgiticd estereoscopico (lupa), marca
Leitz/Leica, modelo MZ6, com camera digital CanawBrShot S80.

4.2.3 Difracao de raios-X (DRX)

Amostras das argamassas de revestimento aplicattes s substrato (bloco ceramico)
foram analisadas para composicdo mineralégica semigativa por difracdo de raios-X
(DRX): difratbmetro para amostras em p6 PANALYTICABHILIPS), sistema X'Pert-

APD, controlador PW-3710/31, gerador PW-1830/4Mi@oetro PW-3020/00, conforme

pode ser visto na Figura 4.25.
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Figura 4.25 — Difratdbmetro Philips modelo PW3710ipgdo com tubo de raios-X com catodo de
cobre.

O estudo do espectro de difracdo obtido atravée destrumento possibilita a estimacao da

guantidade relativa de cada fase constituinte.

Para a caracterizacdo dos painéis de argamassas) fatilizadas duas técnicas de
preparacao de amostras para DRX, ambas pelo métmgm, que consiste em moer as
amostras em gral e peneirar até que o tamanho attisylas esteja de 40 a 20um. A
primeira técnica consiste em utilizar a amostraunaatdas argamassas, ou seja, foram
coletadas amostras dos painéis e preparadas padise por DRX. J& na segunda técnica,
as amostras foram enriquecidas em material cimentia seja, foram moidas lentamente
em gral a fim de separar os grdos de areia da emasguindo pelo peneiramento com
peneira de 200 mesh (abertura de 0,075mm). Esticéétoi uma tentativa de diminuir a

influéncia da areia (quartzo) nos espectros.

Resumindo as amostras foram enriquecidas no matergenticio: via cominuicdo

controlada, otimizando a fragmentacdo do materiadewticio, isto €, preservando o
agregado. A seguir, realizado peneiramento e fareachnélise de DRX no material fino,
ou seja, no passante na peneira. Assim, foramsadak oito amostras de argamassas de

revestimento, entre originais e as processadaa desteira e o bloco ceramico.
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4.2.4 Espectrometria de fluorescéncia de raios-X [X)

As mesmas amostras originais de argamassa fordisaai@as pela técnica de espectrometria
de fluorescéncia de raios-X. Esta técnica instruatgmermite uma analise qualitativa e

quantitativa da composicdo quimica de amostraspnsiste na exposicdo de amostras
solidas e liquidas a um feixe de raios-X primapasa excitacdo e posterior detec¢cdo da
radiacdo fluorescente do material da amostra. testaca permite obter 6timos resultados

para analises de amostras sélidas.

O emprego desta técnica permite a obtencdo da «igdpo quimica do material,

determinando elementos quimicos majoritarios e roesomivel de tracos.

A preparacdo das amostras foi pelo método do p&,cqusiste em moer as amostras em
gral e prensar pequenas quantidades de amostrasipatias juntamente com acido borico

obtendo-se pastilhas.

4.2.5 Microscopia eletronica de varredura (MEV) comencional e espectrometro de
raios-X dispersivo em energia (EDS)

As amostras das argamassas foram recobertas corfinanzelicula condutora de ouro ou
carbono e acondicionadas em um suporte de latdo fdtamcondutora de grafita e

submetidos a uma tensdo de aceleracdo do feixelé®mns de 15kV; esta tensédo
proporciona a obtencédo de uma excelente qualidadeagem e uma boa microanalise do

material.

Quando materiais apresentam baixa condutividadeidare elétrica, € necessario revesti-
los com uma fina pelicula condutora, a fim de seapwa geracdo de cargas eletrostéticas
danosas a qualidade da imagem, fenébmenos de daseapgrmitir a dissipacdo do calor

produzido pelo bombardeamento eletrdnico.

Neste tipo de analise, elementos abaixo de 1% em pao podem ser detectados pelo
equipamento. S&o captadas imagens de elétronsdeeimse de elétrons retroespalhados;
no primeiro caso, as imagens de elétrons secursddi®) tém a finalidade de obter boa

resolucdo de imagem com elevado potencial de aoméum estas imagens pode-se
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perceber a diferenca de tonalidades em escala m&naeostra, indicando diferentes massas
especificas dos constituintes, além de dados sotwpografia. J& as imagens obtidas com
elétrons retroespalhados (IER) tém o contraste megmtuado, pois, além dos mesmos
fatores das imagens de elétrons secundarios, as t&Rbém mostram o contraste de

composicdo quimica.

O MEV convencional (de filamento) utilizado nas la®s possui microanalisador EDS
acoplado, permitindo a obtencdo de informacdes igagnem areas da ordem de
micrometros. As informacgdes, qualitativas e quatitias, sobre os elementos presentes, s&o
obtidas pela captacdo dos raios-X caracteristiesgltantes da intera¢éo do feixe primario
com a amostra.

Foi utilizado o microscopio tipo MEV, visto na Figu4.26, do Centro de Microscopia da
UFMG, listado a seguir:

a) microscoépio eletrénico de varredura JEOL JSMO&%6 com detector de elétrons
secundérios para alto vacuo, detector de elétmingespalhados para alto e baixo vacuo,
detector de EDS (espectrometro de raios-X por di§pede energia) marca Thermo Noran
modelo Quest, programa EDS SpectraPlus e deteeoERISD (difracdo de elétrons
retroespalhados).

Figura 4.26 — Microscopio eletronico de varredlg®Ul JSM 6360LV.
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O detalhamento da preparacdo das amostras parelases em microscopio eletrénico de
varredura é apresentado no item 4.4.7.

4.2.6 Microscopia eletronica de varredura de alta esolucdo (MEV-FEG) e

espectrometro de raios-X dispersivo em energia (EDS

A microscopia eletrénica de varredura de alta tes@ foi utilizada principalmente para
esclarecimento dos detalhes nanométricos do mlatreenticio das argamassas que
possuem cimento Portland na sua composicdo. Eefgsecial foi dada a fase CSH do
cimento hidratado, devido a sua trama extremamfarde na escala nanométrica, e a sua

estrutura dominantemente amorfa.

Foram utilizados os microscépios tipo MEV-FEG, esshas Figuras 4.27 a 4.31, do Centro
de Microscopia da UFMG, listados a seguir:

a) Microscoépio eletronico de varredura com canhé&oenhissdo por emissdo de campo
(FEG), marca FEI, modelo Quanta 200 FEG, ano dectdfio 2006, com resolucdo de
1,6nm a 30 kV em alto vacuo; com EDS marca EDAXdeth® New XL30, software

Genesis.

b) Microscépio eletrénico de varredura FEG comesist de nanofabricacdo FIB com feixe
de ions e elétrons com canhdo por emissao de efeitampo (FEG), marca FEI, modelo
Dual-FIB Quanta 3D, ano de fabricacdo 2008, coroluedo (feixe de elétrons) de 0,8nm a
30kV em alto vacuo; com EDS marca BRUKER, modelmdNX Flash Detector 5010,

software Esprit.
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Figura 4.27 — Microscopio eletrénico de varreduegisFcom sistema de nanofabricagdo FIB-Quanta
FEG 3D FEL.

Figura 4.28 — Microscopio eletrénico de varreduggsFcom sistema de nanofabricacdo FIB-Quanta
FEG 3D FEI.

Na Figura 4.29, pode ser vista a tela de operagdeBIEV-FEG Dual-FIB 3D, onde o

equipamento pode ser operado com grande preciséo.
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Figura 4.29 — Detalhe da tela do (MEV-FEG Dual-BIB).

Na Figura 4.30, pode ser visto o porta-amostrasviéy/-FEG Dual-FIB 3D, onde as
amostras de argamassas, com cerca de 2 a 3 ceofit&0 posicionadas para serem

analisadas.

Figura 4.30 — Porta amostras do (MEV-FEG Dual-HAB.3

Ja na Figura 4.31, pode ser visto o microscOpitéelieo de varredura FEG-Quanta 200
FEI do Centro de Microscopia da Universidade FddkraMinas Gerais (UFMG).
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Figura 4.31 — Microscopio eletronico de varreduggsFQuanta 200 FEI.

4.2.7 Preparacdo das amostras para a microscopia egonica de varredura
convencional (MEV) e de alta resolucdo (MEV-FEG) eespectrometria de raios-X
dispersiva em energia (EDS)

Conforme ja mencionado anteriormente as amostragrgiemassas de cimento Portland
apresentam baixa condutividade térmica e elétdeado necessario revesti-las com uma
fina pelicula condutora, a fim de se evitar a ggwade cargas eletrostaticas danosas a
qualidade da imagem, fenbmenos de descarga, etpeandissipacdo do calor produzido

pelo bombardeamento eletrdnico.

Apés a retirada das amostras de 12cmx12cm elasnfdragmentadas e reduzidas a
amostras de aproximadamente 2 a 3 centimetros, nasFigura 4.32. Optou-se pela fratura

ao invés do corte a disco para ndo interferir oppeicies das amostras.
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Figura 4.32 — Amostras de argamassas de cimentiaftbde cerca de 2 a 3cm.

Depois de fragmentadas as amostras entdo foramarpogs para as analises no
microscopio eletrénico de varredura denominadortrgkqui como (MEV convencional),
microscopio eletrénico de varredura com canhaondissdio por efeito de campo (FEG),
marca FEI, modelo Quanta 200 FEG, denominado & padui como (MEV-FEG Quanta)
e no microscopio dual de feixe de ions e elétram canhdo por emissdo de efeito de
campo (FEG), marca FEI, modelo Dual-FIB Quanta @&nominado a partir daqui como
(MEV-FEG Dual-FIB 3D).

A utilizacdo dos trés microscopios se deve as se®licomplementares que cada
equipamento consegue fazer, ou seja, cada umptedesi uma caracteristica particular que
garante uma analise de excelente qualidade. Asgiamdo se fazem as analises nos trés
microscépios, a caracterizagdo passa a ser mirueiode excelente qualidade, pois podem-
se explorar as melhores qualidades de cada equipame

Para revestir as amostras com finas camadas coadufoi utilizada a técnica de
metalizacdo por deposicdo utilizando a MetalizadgakTec, modelo MD20, do Centro de
Microscopia da UFMG, vista nas Figuras 4.33 e 434 pode metalizar amostras com
ouro que segundo (BRANDAO, 2010) ¢é ideal para afftende imagens de excelente
gualidade, mas ndo € a ideal quando a énfase éiagraamalise: metais com namero
atdmico e densidade elevados, como ouro, tenddogadar/atenuar as raias de emissao da

amostra; isto acontece por duas razoes:
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a) Estes elementos tém varias raias de emissasase
b) Devido a sua alta massa especifica e seu elexadero atémico, eles bloqueiam parcial
e totalmente as raias de menor energia e/ou meteysas provenientes da amostra.

A metalizadora também pode recobrir amostras caimona que, segundo (BRANDAO,
2010), é efetuada por atomizacdo em arco voltaiéoideal para a microanalise, pois o
carbono tem ndamero atémico muito baixo e ndo tendtenuar significativamente as raias

de emissdo da amostra, porém néo é a ideal quadfase € na qualidade da imagem.

Figura 4.34 — Amostras em processo de recobrinmastalizacao.
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A partir daqui foram utilizadas trés técnicas deparacdo de amostras, duas convencionais
gue consistem na deposicado de camadas de 10 nao$metouro sobre as amostras a fim
de torna-las condutoras, conforme pode ser vistd-igara 4.35 e descrito acima, e a
segunda na deposicdo de camadas de 5 nandmetoasbd®o com a mesma finalidade,
conforme pode ser visto na Figura 4.36.

Figura 4.36 — Amostras recobertas/metalizadas e@s damadas de 5nm de carbono.

Na Figura 4.37 pode ser observada a fita conduatrada na lateral e na parte de baixo
das amostras de argamassa e sua fixagcao no suporte.
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Figura 4.37 — Detalhe da fita condutora nas amest@tadas no suporte.

Detalhe das amostras com recobrimento de 10nm deeoa fita condutora nas laterais,
Figura 4.38.

Figura 4.38 — Detalhe do recobrimento com ouro.

Jé na Figura 4.39 veem-se amostras recobertas @om de ouro e com as laterais e a parte
de baixo pintadas com grafite a fim de torna-lazdatoras.
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Figura 4.39 — Detalhe do recobrimento com ouro ka@sal pintada de carbono sem fita condutora.

A terceira técnica consiste em néo utilizar nentipomde recobrimento, conforme pode ser
visto nas Figuras 4.40 a 4.42 e analisar as ansostnaalto e baixo vacuo nos microscopios.
O unico cuidado essencial é deixar as amostrapglormenos uma semana no dessecador,
a fim de retirar o maximo da umidade presente masstas, ou fazer alto vacuo no
microscopio eletronico de varredura. Em relacaoste @ltimo procedimento vale uma
ressalva que alguns microscopios sdo muito semsi@endo permitem esta técnica
laboratorial, como o (MEV-FEG Dual-FIB 3D). Nestabalho, este procedimento foi
executado no (MEV JEOL JSM 6360LV) pois se trataimmbeequipamento mais robusto.

Esta técnica € pouco utilizada pela dificuldadesedrabalhar com amostras grandes, da
ordem de dois a trés centimetros, em equipamentiosnemente sensiveis a umidade,
presente nas amostras, e por ndo produzir imagempaidade excelente. A técnica foi
utilizada a fim de se obter andlises quimicas m@mypicas (microanalise) por meio de
espectroscopia de raios-X dispersiva em energisSjEnfidveis, uma vez que o ouro
mascara (blinda) elementos quimicos presentesredabtes nas amostras de argamassa de
cimento Portland, como o enxofre e o préprio cachald o carbono tornaria ambiguos
resultados em amostras contendo este elementan Assitrés técnicas de preparacdo séo
essenciais para uma pesquisa confiavel e de qdaligeis sdo complementares na busca
dos resultados. A técnica de nao recobrir as aas&bi utilizada de forma inédita neste

trabalho na caracterizagdo de argamassas.
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Figura 4.40 — Amostras sem recobrimento: A) Sugierfirgamassa de revestimento, B) Interface
bloco cerdmico/argamassa de chapisco/argamassavedstimento, C) Superficie argamassa de
chapisco, D) Superficie argamassa de chapiscoaolad

Nas Figuras 4.41 e 4.42 observam-se amostras denasgas sem recobrimento prontas

para serem colocadas no dessecador e em alto paraua retirada da umidade.

Figura 4.41 — Amostras de argamassa sem recobomard microscopia e microanalise.
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Figura 4.42 — Amostras de argamassa sem recobomentlestacadas para microscopia e

microanalise.

4.2.8 Microscopia de forca atbmica (MFA)

Uma das principais vantagens da técnica de micpisote forca atbmica é poder se
trabalhar em diferentes condicbes e de realizardest das propriedades de diversos
materiais nas condi¢cdes ideais para os mesmosgjauanostras tanto em condices de
vacuo e principalmente em pressao atmosférica.

Pelo fato de fornecer dados morfologicos 3-D, anité& possibilita analisar a
micromorfologia, a microtopografia e a area da dige geométrica (VAZ et al., 1998).
Esses fatores ajudam a conhecer as caracterifiStzgs e as reatividades quimicas dos
minerais, dessa forma podendo controla-las atralegprocedimentos fisico-quimicos
especificos.

Assim, amostras de argamassas de cimento Portlarain analisadas pela técnica de

caracterizac@o de microscopia de forca atbmica (MieAforma inédita.

Foi utilizado o microscopio de for¢a atdmica do Gere Microscopia da UFMG, visto nas
Figuras 4.43 a 4.46, listado a seguir:
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a) Microscopio de forca atbmica MFP-3D-SA ASYLUM ®EFARCH AFM — modos
contato, ndo-contato e semicontato (intermitemeye scan (x e y) de até 90um. Usou-se

isolamento de vibracdes e ruidos externos e acgda nanoindentacao.

Figura 4.43 — Microscopio de forca atbmica (MFA).

Na Figura 4.44 vé-se a camara de isolamento daegdbs e ruido aberta e 0 microscopio de

forca atdmica (MFA) dentro da camara.

Figura 4.44 — Microscépio de forca atdmica (MFA9tadhe da camara aberta.
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Notar detalhe do microscopio de forca atdmica (MEA)Ja amostra posicionada no centro,
do modulo analisador, Figura 4.45.

Figura 4.45 — Microscépio de forca atdmica (MFA{dulos principais.

Ja na Figura 4.46 observa-se, em mais detalhe,oate@mposicionada no centro sob a

ponteira analisadora do microscoépio.

Figura 4.46 — Microscopio de for¢a atobmica (MFA9talhe da amostra.
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4.2.9 Preparacgdo das amostras para microscopia der¢a atbmica (MFA)

Depois de fragmentadas, as amostras entdo foramarpoas para as analises no
microscopio de forca atdbmica (MFA). Como ndo sehdin registros na literatura
especializada da utilizacdo desta técnica de eaizatdo para amostras de argamassas de
cimento Portland, a preparacdo seguiu os procedimédrdsicos de amostras ceramicas, ou
seja, as amostras de argamassa foram embutidas@aod em resina sintética do tipo epoxi

e posteriormente polidas conforme as Figuras 4.4748. Esta técnica de preparacao

mostrou ser correta e eficaz, pelos bons resultaglosntrados.

Foram preparadas duas amostras, conforme a Figlifaatprimeira sendo um corte lateral
gue possibilita a investigacdo das interfaces bloedmico/argamassa de chapisco e
argamassa de chapisco/argamassa de revestimeseguada € a superficie de topo da

argamassa de cimento Portland, ap0s arrancamento.

Figura 4.47 — Amostra embutida em resina sintéépaxi) para microscopia de forca atémica.
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Figura 4.48 — Detalhe da amostra embutida em resimiética (ep6xi) para microscopia de forca

atbmica.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Avaliagéo da resisténcia de aderéncia a trac@la argamassa

Conforme ja mencionado, foram construidos quatmémde alvenaria e aplicados sobre
trés deles argamassa de chapisco com traco ded@d @mento Portland e areia lavada de
rio e posteriormente aplicados no (painel 1): a@gsa de revestimento com traco (1:1:4)
de cimento Portland, cal e areia, no (painel aarassa de revestimento com traco (1:2:8)
de cimento, cal e areia, no (painel 3): argamagsaedestimento com traco (1:0:6) de

cimento e areia lavada de rio e finalmente no @ad). argamassa de chapisco rolado
industrializado e posteriormente aplicada argamessgevestimento com traco (1:2:8) de

cimento, cal e areia lavada de rio.

Para a avaliacdo da resisténcia de aderéncia aotmags painéis de argamassa foram
realizados seis ensaios em cada painel e os valaresnisdo de ruptura e a forma da ruptura

de cada corpo de prova (CP) podem ser vistos Hasdsab.1 e 5.2.

Tabela 5.1 — Resisténcia de aderéncia a tracdpaiiodis com argamassa de revestimento
Resisténcia de aderéncia a tragdo com idade de 2&s(MPa)

Pontol | Ponto2| Ponto3 Ponto4 Pontobp Ponto6

Painel 1

0,42 0,44 0,41 0,40 0,41 0,42
(1:1:4)
Painel 2

0,40 0,38 0,39 0,38 0,36 0,39
(1:2:8)
Painel 3

0,48 0,47 0,52 0,58 0,58 0,48
(1:0:6)
Painel 4

0,34 0,35 0,33 0,33 0,32 0,34
(1:2:8)*

*Obs: Painel com chapisco rolado.

Os resultados apresentados (Tabela 5.1) confirnsaex@ectativas de maior resisténcia de
aderéncia para a argamassa que possui 0 maiompeikcee cimento em relagdo aos
demais componentes, cal e agregados miudos, aksn duando a cal esta presente na

argamassa de revestimento os resultados indicarar megisténcia de aderéncia para a
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argamassa que possui 0 maior percentual de cinegntoelacdo aos agregados miudos.
Também percebe-se que, apesar dos resultados igi&neis. de aderéncia ligeiramente
menores para o (painel 4), que continha a arganessdnapisco rolado, ele atende aos
requisitos definidos pela norma ABNT NBR 13749/1%f& € de 0,30MPa para rebocos
externos e 0,20MPa para rebocos internos.

Tabela 5.2 — Tipo de ruptura no ensaio de resist@ecaderéncia a tragdo dos painéis com
argamassa de revestimento

Tipo de ruptura

Ponto 1 Ponto 2 Ponto 3 Ponto 4 Ponto 5 Ponto 6
_ Interface | Interface
Painel 1 Interface
bloco/arga| bloco/arga Argamassa| Argamassa Bloco
(1:1:4) argamassas
massa massa
_ Interface
Painel 2 Interface
Argamassa Argamassa Argamassa Argamassa| bloco/arga
(1:2:8) argamassas
massa
Painel 3 Interface Interface
Bloco Argamassa Bloco Bloco
(1:0:6) argamassas argamassas
_ Interface
Painel 4 Interface
Argamassa Argamassa bloco/arga | Argamassa Argamassa
(1:2:8)* argamassas
massa

*Obs: Painel com chapisco rolado.

AplOs o rompimento das amostras analisou-se as fiipgrde rompimento, afim de
identificar o tipo de falha ocorrido. Classificana® falhas em trés tipos: falha de substrato
guando o rompimento ocorre no interior do bloccareco (Bloco), falha de aderéncia:
guando a falha ocorre na interface entre a arganmeesbloco ceramico (Interface), e falha

de coesdo da argamassa quando o rompimento ocorreerior da argamassa (Argamassa).

Analisando os tipos de ruptura apresentados nae(@d@h?2), verifica-se que a argamassa
gue possui 0 maior percentual de cimento em relag® demais componentes, cal e
agregados miudos, além de possuir uma maior resiatéde aderéncia, a forma

predominante de sua ruptura € falha no substrégodqlzeramico) indicando que o sistema

de aderéncia suportou satisfatoriamente a tend@adg sem ruptura.
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Pode-se observar que os maiores resultados de&nesésde aderéncia sdo obtidos quando o
rompimento ocorre no interior do bloco ceramico,seja, a resisténcia da argamassa e da
zona de transicdo (interface) superam a resistédoiabloco ceramico, seguido do
rompimento na interface, onde a resisténcia dansagsa e do bloco ceramico superam a
resisténcia de aderéncia entre ambos. Os menoteevale resisténcia de aderéncia
ocorrem quando a falha predominante € de coesdargianassa, sinalizando que sua
resisténcia é inferior a resisténcia do bloco car@ra até mesmo inferior a resisténcia de
aderéncia obtida na interface.

5.2 Lupa estereoscopica

Ao observar-se as amostras de argamassa na l@paosstpica foi possivel uma primeira
inferéncia das superficies e interfaces das anspgtosidade, vazios e pulveruléncia, o
que possibilitou a tomada de decisdo acerca deaafagfo das amostras para as analises

microestruturais.

Na Figura 5.1 vé-se uma imagem macroscopica deamastra de argamassa de chapisco
que foi destacada do bloco cerdmico. No centro psaigro, percebe-se que a argamassa de

chapisco possui uma coloracdo mais escura devitlta@gm (1:3) cimento e areia.

Figura 5.1 — Imagem macroscopica de amostra demasga de chapisco destacada do bloco

ceramico. Escala em milimetros.
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J& na Figura 5.2 pode-se notar uma imagem de ta@ygamassa de chapisco aderida no
bloco ceramico. E evidente a grande porosidadeseodéinuidade desta argamassa muito
em funcdo do uso de areia grossa, que nao afettema, pois sua funcdo é servir de ponte

de aderéncia entre o bloco ceramico e a argamassaestimento.

Figura 5.2 — Imagem macroscopica de superficierganzassa de chapisco aderida sobre o bloco

ceramico. Escala em milimetros.

A Figura 5.3 mostra macroscopicamente a interfémeobceramico/argamassa de chapisco
e a porosidade provocada pela granulometria da.dEsta observagdo é util na definicdo

das técnicas de preparagdo das amostras paraliassamacro e nanoscopicas.
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Figura 5.3 — Imagem macroscoépica da interface bterémico/argamassa de chapisco da amostra

de argamassa. Escala em milimetros.

Os trés elementos do sistema em estudo e suatadeterbloco ceramico/argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento sdo mostradésguea 5.4. Além disso, como a
argamassa de revestimento possui em seu tracaradia a fina e a argamassa de chapisco
possui areia grossa, a diferenca macroscopicardsigade e compacidade é evidente.

Interface argamassa de
revestimento/argamassa de:
chapisco. .

Interface argamassa de
chapiscolbloco

s i

Figura 5.4 — Imagem macroscopica da interface bitmrdmico/argamassa de chapisco/argamassa

de revestimento da amostra. Escala em milimetros.
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5.3 Difracao de raios-X (DRX)

A caracterizacao por difracédo de raios-X (DRX)ftata em oito amostras de argamassas de

revestimento e uma amostra do bloco ceramico.

O traco das argamassas de revestimento corresgonuento:cal:areia média a fina), ou
seja, painel 1: (1:1:4), painel 2: (1:2:8), paiBel(1:0:6) e painel 4: (1:2:8) com chapisco

rolado.

A difracédo de raios-X (DRX) da argamassa do padn€l:2:8), com chapisco rolado pelo
método convencional, apresentou grande quantidadgudrtzo, calcita em concentragcdo
média sendo a fase proveniente dos aglomerantesnidentificadas baixas concentracdes
de microclina e tracos de albita, caulinita proeates dos agregados e tracos de portlandita

proveniente dos aglomerantes, conforme a Figura 5.5

Amostra (AM130072) Painel 4
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Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Figura 5.5 — Difracdo de raios-X da amostra deraegsa (AM130072) Painel 4.

A DRX da argamassa do painel 3 (1:0:6) pelo métoalovencional também apresentou
grande quantidade de quartzo, calcita em concéatnagdia sendo a fase proveniente dos
aglomerantes. Foram identificadas baixas concdggaftracos) de microclina e tracos de

albita e caulinita provenientes dos agregados. D& da argamassa do painel 3 (1:0:6)
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pelo método de enriquecimento apresentou calcitagemdes concentracdes e hatrurita
(CsS), portlandita e etringita em baixa concentragdgue comprova a eficacia do método
de enriquecimento da amostra, pois fases antedeai@otadas pela grande concentracdo de
guartzo, com a sua parcial retirada (quartzo ifleatio em baixa concentracédo), podem ser
detectadas na DRX. A hatruritas®), identificada em baixa concentragdo, € faseranid
provavelmente é proveniente de falhas na hidratdgdmglomerante. Cabe ressaltar que as
raias de @S poderiam se sobrepor as raias de portlanditanesie caso o enriqguecimento

da amostra possibilitou a identificacdo das dusssfale forma distinta.

A amostra do painel 1 (1:1:4) também foi enriquagrhra a DRX e a fase calcita foi
detectada em grande concentracdo, o quartzo degaatps em baixa concentracao,
comprovando a eficacia da técnica de enriquecimendoportlandita e a caulinita na forma

de traco.

Para o painel 2 (1:2:8) foram preparadas duas aasosélo método convencional e ambas
deram os mesmos resultados, como era de se espmraml fase calcita proveniente dos
aglomerantes em grande quantidade, quartzo em moacg&o media e hatrurita {8),
portlandita e caulinita em baixas concentragfeastiuas amostras preparadas pelo método
de enriqguecimento apresentaram a fase calcita andes concentracdes, quartzo, hatrurita
(CsS), portlandita e etringita em baixas concentragdesulinita na forma de traco, (Figura
5.6). Neste caso, nota-se com 0 enriquecimentardsstea a diminuicdo da fase quartzo
(esperado) e a deteccdo da etringita em baixaseotagdes, comprovando a eficacia da

técnica de enriguecimento na deteccao de faseentes dos aglomerantes.
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Figura 5.6 — Difragéo de raios-X da amostra deraggaa enriquecida (AM130108) Painel 3.

Para a amostra do bloco ceramico analisada por p&RX fins de comparacao, comprovou
a fase quartzo em grandes quantidades, materialrf@anem quantidades médias
significativas, devido ao processo de queima emabi@mperatura dos blocos ceramicos, e

ortoclasio, microclina, cristobalita e hematita leaixas concentracoes.

Abaixo segue o resumo dos difratogramas das arsastedisadas:

* Amostra (AM130072) Painel 4, DRX- minerais (fases) presentes:
a) quartzo (abundante);
b) calcita (médio);
c) microclina (baixo);
d) albita (trago);
e) caulinita (traco);

f) portlandita (traco).

* Amostra (AM130073) Painel 3, DRX- minerais (fases) presentes:
a) quartzo (abundante);
b) calcita (médio);

c) microclina (baixo-traco);
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d) albita (traco);
e) caulinita (traco).

* Amostra enriquecida (AM130108) Painel 3, DRX- minerais (fases) presentes:
a) calcita (abundante);
b) quartzo (baixo);
c) hatrurita [GS] (baixo);
d) portlandita (baixo);
e) etringita (baixo-trago);

f) caulinita (traco).

* Amostra enriquecida (AM130109) Painel 1, DRX- minerais (fases) presentes:
a) calcita (abundante);
b) quartzo (baixo);
c) portlandita (traco);

d) caulinita (traco).

* Amostra (AM131298 e AM131287) Painel 2, DRX minerais (fases) presentes:
a) calcita (abundante);
b) quartzo (médio);
c) hatrurita [C3S] (baixo);
d) portlandita (baixo);
e) caulinita (baixo-traco).

* Amostra enriquecida (AM131299 e AM131288) Painel HRX — minerais (fases)
presentes:
a) calcita (abundante);
b) quartzo (baixo);
c) hatrurita [C3S] (baixo-traco);
d) portlandita (baixo-traco);
e) etringita (baixo-trago);

f) caulinita (traco).
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* Amostra bloco ceramico, DRX— minerais (fases) presentes:
a) quartzo (abundante);
b) amorfo (médio);
c) ortoclasio (baixo);
d) microclina (baixo);
e) cristobalita (baixo);

f) hematita (baixo).

5.4 Espectrometria de fluorescéncia de raios-X (FRX

Os resultados das analises quimicas quantitativasegpectrometria de fluorescéncia de
raios-X (FRX) em duas amostras representativasadgmnassas analisadas sdo mostrados
na tabela 5.3. A amostra, Argamassa (1:0:6), reptaso painel em que foi aplicada
argamassa de chapisco e argamassa de revestinoetntgom (1:0:6) de cimento e areia e a
amostra, Argamassa (1:2:8), corresponde ao pamelqee foi aplicada argamassa de
chapisco e argamassa de revestimento no trac@) @ cimento, cal e areia. A escolha das
duas amostras deve-se a caracteristica dos panaisepresentatividade para a construcao
civil e pelo fato de apresentarem maiores difererggamicas e microestruturais entre os
quatro painéis analisados. Apesar das argamassas) sk tracos bem distintos, os
resultados de FRX nado evidenciam diferencas saatifias, apenas o elemento (6xido)

alumina (AbOs) apresentou pequena diferenga nas analises.

O elemento mais predominante nas analises sili}aé(Broveniente do agregado miudo
utilizado em grande quantidade no traco das argsasadD segundo elemento mais
abundante encontrado nas amostras analisadas € estéaelemento esta presente na
composicdo dos principais produtos de hidratacde dglomerantes utilizados nas

argamassas objeto deste estudo (etringita, poitdai@SH e também da calcita).

A presenca dos elementos Ca, Al e S confirma a m@adicipacdo dos produtos de

hidratacdo do cimento, principalmente a etringites amostras analisadas.
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Tabela 5.3 — Espectrometria de fluorescéncia ds-£4i(FRX) das amostras de argamassas de

cimento Portland

Ensaios (% massa)

Amostra Fluorescéncia de raios-X (FRX)

PPC | Al;03 | SiO, | TiO2 | FeO3 | MNO | CaO | MgO | P20Os | NaoO | K20 | SOs
Argamassa

7,3 48 | 69,2 0,2 0,9 0,2 14)7 06 0j1 o6 13 03
(1:0:6)
Argamassa
(1:2:8) 9,3 31| 699 0,1 0,8 02 146 0b 0j1 0(2 1,0 0,2

Obs: perda por calcinacao (PPC).

Ja na Tabela 5.4 estdo os resultados das anabsesspectrometria de fluorescéncia de

raios-X (FRX) de uma amostra do bloco ceramico.

Nota-se como € importante ao se analisar argamaasagparacdo das amostras de

argamassa e do bloco ceramico para as analiseggsigiobais. Nota-se nas Tabelas 5.3 e

5.4 como o0s compostos presentes nas argamassasblamo ceramico poderiam ser

facilmente mascarados e sobrepostos se fossenmsatadi amostras contendo ambos

mesclados (bloco cerdmico/argamassa), ou sejasakados mais confidveis e consistentes

partem de analises quimicas em separado, coma@staalho.

Tabela 5.4 — Espectrometria de fluorescéncia @ds-28i(FRX) de amostra do bloco cerdmico

Ensaios (% massa)
Amostra Fluorescéncia de raios-X (FRX)
PPC | AbOs | SIO; | TiO, | F&0Os | MNO | CaO | MgO | P,Os | NaoO | KO | SGs
BlAOC? 1,8 219| 62,6 0,6 9,1 0,1 0,9 0,4 01 0|4 2,1
ceramico

0,0

Obs: Perda por calcinagéo (PPC).

Para uma melhor compreenséo, a Tabela 5.5 trazresais, formulas e seus respectivos

sistemas cristalinos mais abordados neste texto.
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Tabela 5.5 — Férmulas e sistemas cristalinos dosnaiis (fases)

Formulas e sistemas cristalinos dos minerais (fages

Minerais Formula Sistema cristalino
Quartzo Sioz trigonal
Cristobalita Sioz tetragonal
Calcita CaCQ trigonal
Portlandita Ca(OH) trigonal
Etringita CasAl2(SQy)3(OH)12.26(H0) hexagonal
Hatrurita [C3S] CaSiOs trigonal
Caulinita Al2Si,O5(OH)4 monoclinico
Hematita FeOs trigonal
Ortoclasio KAISi3Os monoclinico
Microclina KAISi30s triclinico
Albita NaAISizOg triclinico

5.5 Microscopia eletronica de varredura (MEV) e espctrometria de raios-X dispersiva

em energia (EDS)

Apresentam-se as fotomicrografias e as microarsatias amostras de argamassa utilizando
respectivamente o0 microscopio eletrénico de varmedd JEOL JSM 6360LV e o
espectrometro de raios-X dispersivo em energia jE&X8plado ao MEV. Em todas as
fotomicrografias utilizou-se imagens de elétronsusdarios para uma melhor resolucéo e
maior potencial de aumento; as fotomicrografias ggm as imagens foram obtidas por

elétrons retroespalhados tém esta informacao eadegda figura.

Na fotomicrografia da Figura 5.7 vé-se a seccaalpale uma amostra de argamassa de
revestimento, sem recobrimento condutor. As maescias areas 1, 2, 3 e 4 indicam os
pontos exatos onde a microanalise EDS foi feitamastra de superficie. Como esta é uma
seccdo polida da amostra, a fotomicrografia tenrémgé bidimensional, pois a resina

ocupa todos os poros e reentrancias da argamassa.
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Figura 5.7 — Fotomicrografia de superficie de aagsa de revestimento (seccdo polida, sem

recobrimento condutor).

Tabela 5.6 — Microandlises EDS, areas 1, 2, 3aHigura 5.7

Microandlise EDS (%) massa

C| O |Mg|A | Si|[P] s ca| Ti Fe
Areal | 225 | 176| 06| 19 193 14 17 352 0p 00
Area2 | 151 | 10,3| 0,7 90 69 09 08 374 16 172
Area3 | 222| 168 09 27 203 00 25 323 00 272
Aread | 202 | 12,7| 25 59 182 0d 1,9 358 0p 00

A partir dos resultados de microandlise apresestaddlabela 5.6, verifica-se nas areas 1 e

3 elementos com teores elevados: Ca, Si, C e @yamdb a presenca de calcita, CSH e

mesmo portlandita. Na area 2 ocorrem elementosteomes elevados: Ca, Fe, C, O, Al e

Si, indicando a presencga de escoria de alto-fakién disso em virtude dos teores elevados

de Ca e C, o feixe de elétrons do instrumento inakin calcita ou mesmo na resina do

embutimento. Na area 4 estao presentes elementosecoes elevados: Ca, C, Si, O, Al e

em menor quantidade Mg, indicando a presenca deiaste alto-forno sem ferro, além

disso em virtude dos teores elevados de Ca e €ixe de elétrons detectou alguma calcita

ou mesmo a resina do embutimento.



97

A Figura 5.8 é outra fotomicrografia da mesma amo#a Tabela 5.7 a microanalise EDS

da area 1 confirma a presenca de escéria de atio-faresente no cimento utilizado na
argamassa.

CHM=-UF MG

Figura 5.8 — Fotomicrografia de superficie argamade revestimento (seccdo polida, sem
recobrimento condutor).

Tabela 5.7 — Microandlise EDS, area 1 da Figura 5.8
Microandlise EDS (%) massa

C O Mg | Al Si Mn | S Ca Ti Fe

Areal | 171| 106| 10 99 68 12 10 373 1, 13,8

Ol

A interface exata do bloco cerdmico com a argamagsachapisco € vista nas
fotomicrografias das Figuras 5.9 e 5.10. Na fotoagafia da Figura 5.9, as particulas
angulosas mais claras sdo de escoéria de alto-Bbasoparticulas maiores arredondadas séo

0 agregado miudo (quartzo) presente na argamassa.
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Figura 5.9 — Fotomicrografia da interface blocdogico/argamassa de chapisco (secc¢ao polida, sem

recobrimento condutor).

A Figura 5.10 é uma fotomicrografia ampliada deerifstce que mostra em detalhe as
particulas de escoria de alto-forno e parte do maht@menticio € visivel também, a direita.

No lado esquerdo, observa-se a microestruturaatm lderamico.
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Figura 5.10 — Fotomicrografia da interface bloccAngco/argamassa de chapisco (seccdo polida,

sem recobrimento condutor).

A Figura 5.11 mostra outra regido da interfaceagatbloco ceramico com a argamassa de
chapisco e as microanalises das éareas indicadds est Tabela 5.8. Os elementos
majoritarios C, Si, Al, O, Fe, Ca, K, S e P estaarea 1, confirmando ser o bloco ceramico
com contaminacdo de carbono proveniente da resinantbutimento. Na area 2 ha a
presenca de elementos com teores elevados C, ,da, S, Fe, K, S e P; neste caso, trata-
se de uma reentrancia do bloco ceramico com argandepositada e contaminacdo de
carbono da resina. Finalmente na area 3, os elemenincipais C, Ca, Si e O indicam a
presenca de argamassa com predominéancia de CSatbono pode ser da resina e/ou

calcita.
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Figura 5.11 — Fotomicrografia da interface bloccAngco/argamassa de chapisco (seccao polida,
sem recobrimento condutor).

Tabela 5.8 — Microanalises EDS, areas 1, 2 e 3glad5.11

Microandlise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 320 | 143| 00 16,0 20,2 1,6 1,7 5,0 1,9 7,4

Area2 | 275 154 05| 140 176 13 12 167 19 40

Area3 | 345 | 140| 04 22 17,9 1,2 1,5 26,5 0,0 1,9

Ainda na mesma amostra numa regiao proxima a aterdla argamassa de chapisco com a
argamassa de revestimento na Figura 5.12, ha ylagimacicas angulosas mais claras e
particulas cinzentas macigas com microveios tamivéis claros; ambas correspondem a

escéria de alto-forno proveniente do cimento @diz na argamassa. A fase cinza porosa
abundante, analisada na area 1 (Tabela 5.9) comgspmlominantemente a portlandita, com

alguma calcita e pouca quantidade de CSH.
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Figura 5.12 — Fotomicrografia da argamassa, proxdaointerface de chapisco/argamassa de

revestimento (secc¢éo polida, sem recobrimento d¢ondu

Tabela 5.9 — Microandlise EDS, area 1 da Figura 5.1

Microandlise EDS (%) massa

C | o] Mg | A Sj P S Ca| K Cl

Areal | 263 | 154| 04| 14| 67 00 1,0 474 oF 07

A mesma microestrutura porosa e fina de portlamtitainante é vista em detalhe (aumento
maior) na Figura 5.13, com microanalise da area Tabela 5.10, em regido proxima a da

foto anterior. A presenca de calcita minoritarjgoésivel também.
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Figura 5.13 — Fotomicrografia da argamassa, proxdaointerface de chapisco/argamassa de

revestimento (secc¢éo polida, sem recobrimento d¢ondu

Tabela 5.10 — Microandlise EDS, area 1 da Figur3 5.

Microanalise EDS (%) massa

C O Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 285 | 147| 07 11| 11,2 0,0 09 430 0p 0,0

A partir da Figura 5.14, mostram-se as microestastae amostras preparadas da maneira
mais simples: as amostras foram apenas fragmentadal®cadas no dessecador por uma
semana e depois expostas ao alto vacuo para adeetota umidade. As superficies
fraturadas foram observas diretamente no MEV, sesnhum tratamento e sem
recobrimento de pelicula condutora.

A fotomicrografia da Figura 5.14 mostra a interfawata bloco cerdmico/argamassa de
chapisco confirmada pela microanalise EDS da Tabeld que indica na area 1 os
elementos com teores elevados: Si, Al, O, Fe, C, &Sk P, caracteristicos do bloco
ceramico e na area 2 os elementos principais C&i,G¢, Al, Fe, C, K e S, com uma

composicdo média tipica de argamassa.
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Figura 5.14 — Fotomicrografia da interface blocodo@co/argamassa de chapisco (fratura sem
recobrimento).

Tabela 5.11 — Microandlises EDS, areas 1 e 2 da&ky14

Microandlise EDS (%) massa

C O Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 76 | 230| 00| 226/ 328 00 04 1p 283 83

Area 2 13,9 | 21,2 0,7 4,9 16,3 0,0 1,3 37,6 14 2,7

A fotomicrografia da Figura 5.15, obtida com elégaetroespalhados, mostra o contato da
argamassa com o bloco ceramico; os fragmentos @sapilsao de escéria de alto-forno,
envolvidos por material cimenticio. Na parte supemflora parte de uma particula de areia.

Ja na Figura 5.16 podem-se ver muitas agulhass¢urten morfologia caracteristica de
etringita e as microanalises EDS na Tabela 5.12ramascomposi¢cdo compativel com as
fases principais da argamassa; a presenca de 8 eofisistente com a fase etringita.
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Figura 5.15 — Fotomicrografia proxima da interfabeco ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento) (imagem de elétrons retroespadad
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Figura 5.16 — Fotomicrografia proxima da interfabgco ceramico/argamassa de chapisco (fratura
sem recobrimento).
Tabela 5.12 — Microandlises EDS, areas 1, 2, % da&Figura 5.16

Microanalise EDS (%) massa

c | o Mg | A Si P S Ca| K Fe
Areal | 143 | 21,3 05| 75| 150 00 12 366 0B 29
Area2 | 129 | 221| 06| 74| 150 00 13 355 1,1 3,9
Area3 | 139 | 229/ o5| 70| 141 00 14 359 13 31
Aread | 140| 21,9| 06| 72| 145 00 14 358 11 30
Area5 | 120 219| 07| 72| 165 00 14 358 1,1 29

Nas Figuras 5.17 e 5.18, em regido proxima dafaterdo bloco ceramico com a

argamassa de chapisco nota-se a presenca de mib@mgle etringita (morfologia tipica

desta fase). As microanalises EDS das Tabelaseb5184 confirmam a composicdo média
de argamassa, com énfase nos elementos Al e $jfesyeda etringita.
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Figura 5.17 — Fotomicrografia proxima da interféat@co ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento).

Tabela 5.13 — Microandlise EDS, da Figura 5.17

Microandlise EDS (%) massa

Mg

Al

Si

P

S

Ca

Mn

Area 1 17,2

26,9

2,0

5,8

15,(

0,0

2,0

28

1.3
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Figura 5.18 — Fotomicrografia proxima da interféat@co ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento).

Tabela 5.14 — Microandlise EDS, da Figura 5.18

Microandlise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca K Fe

Area 1 14,7 | 28,0 1,2 7,3 12,% 0,0 2,0 28,0 1.4 50

A Figura 5.19 mostra morfologia sugestiva de caj¢ia parte central da fotomicrografia.
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Figura 5.19 — Fotomicrografia proxima da interfat@eco ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento).

Ja nas Figuras 5.20 e 5.21, as fotomicrografiastramsvarios romboedros tipicos da
calcita, o que é confirmado pela microanalise EBSabela 5.15 onde apenas os elementos
Ca, O e C sao majoritarios; note-se como o tedf éemais alto do que nas microanalises
anteriores, 0 que enfatiza ainda mais a calcitase@lam-se também microagulhas de

etringita. A micrografia 5.21 € uma ampliacdo deaurgido da foto 5.20.



109

Figura 5.20 — Fotomicrografia proxima da interféat@co ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento).



110

Figura 5.21 — Fotomicrografia proxima da interfabgco ceramico/argamassa de chapisco (fratura

sem recobrimento).

Tabela 5.15 — Microandlise EDS, da Figura 5.21

Microandlise EDS (%) massa

Mg

Al

Si

P

S

Ca

Fe

Areal | 219

32,4

0,4

1,2

2,8

0,0

2,8

40

0,5
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5.6 Microscopia eletrébnica de varredura de alta reducdo (MEV-FEG) e
espectrometria de raios-X dispersiva em energia (E®)

Nesta etapa foram utilizados dois microscopiog@ietos de varredura de alta resolucéo

(MEV-FEG) conforme mencionado anteriormente.

5.6.1 Microscopio eletronico de varredura FEG comistema de nanofabricacdo FIB

Mostram-se as fotomicrografias e as microandlisessagnostras de argamassa utilizando o
microscépio eletrénico de varredura FEG com sistaea nanofabricagdo FIB e o
espectrometro de raios-X dispersivo em energia jE&X8plado ao MEV. Em todas as
fotomicrografias utilizou-se imagens de elétronsusdarios para uma melhor resolucéo e
maior potencial de aumento; as fotomicrografias agi@nagens foram obtidas por elétrons
retroespalhados tém isto indicado na legenda deaafig

Na Figura 5.22 observa-se uma area de amostragdenassa de revestimento recoberta
com ouro, proxima a interface bloco ceramico/argamaale chapisco. As marcacdes das
areas 1, 2 e 3 indicam os pontos onde as micreasdliDS foram feitas. Na Figura 5.23 as
microandlises EDS mostram que as areas 1 e 3 afaesteores elevados de Ca, Si, Ale S
gue indicam composicdo média da argamassa. J&a& &s raias altas de S e Ca indicam
se tratar de sulfato de célcio hidratado (bassanita entanto, as morfologias sao

inconclusivas.
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Figura 5.22 — Fotomicrografia da regido proximatarface bloco ceramico/argamassa de chapisco
(recobrimento de ouro)
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Figura 5.23 — Microandlises EDS da figura 5.22.

A Figura 5.24 apresenta a amostra de argamassvegtimento recoberta com ouro. Nas
areas 1 e 2 as microandlises EDS, mostradas neaBdb, indicam que a area 1 pode ser
portlandita (calcita) e notam-se varias placas aégndita em outros pontos. Ja o ponto 2
corresponde certamente a etringita; como o volumegido pelo feixe de elétrons € muito

maior que o cristal, boa parte da analise provémmideorregiées vizinhas, o que distorce a
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andlise; além disso, o pico do S acha-se cobelto/se Ha varias outras fitas de etringita

conforme pode ser visto na fotomicrografia.

Figura 5.24 — Fotomicrografia da regido proximatarface bloco ceramico/argamassa de chapisco
(recobrimento de ouro). As setas brancas indicatagl de portlandita e as setas vermelhas fitas de
etringita.
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Figura 5.25 — Microandlises EDS da figura 5.24.

A fotomicrografia da Figura 5.26 corresponde a amastra de argamassa de revestimento
com cal no seu traco e recoberta com carbono; esamalises EDS sdo mostradas na
Figura 5.27. A area 1 apresenta raias altas dei,OAlS Ca, além de Mg em baixa
concentracdo, que sugerem se tratar de CSH, masfalogia € inconclusiva. Na &rea 2 a
microandlise EDS mostra raias elevadas de O, @i @ & em baixa concentracéo, também
indicando se tratar de CSH; aqui a morfologia éssbente com CSH. Ja na area 3 a
microandlise EDS apresenta raias elevadas apen&@ éeCa que indica se tratar de

portlandita (calcita); a morfologia é compativetrca Ca(OH).
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Figura 5.26 — Fotomicrografia da regido proximanterface argamassa de chapisco/argamassa

revestimento com cal (recoberta de carbono).
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Figura 5.27 — Microandlise EDS da figura 5.26.

A fotomicrografia da Figura 5.28 ilustra uma amaste argamassa de revestimento com cal
no seu traco, sem nenhum tipo de recobrimento.igaro as microanalises EDS da
Tabela 5.16 verifica-se que na érea 1, pela mai@lde prisma (fita), trata-se de etringita,
apesar do teor de S ser muito baixo; provavelmeiexe de elétrons excitou area vizinha,
diluindo o sinal do S. Ja na éarea 2, a morfologigothca e a microandlise EDS indicam

tratar-se de portlandita, parcialmente transforngeda calcita.
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Portlandita

Figura 5.28 — Fotomicrografia da regido proximat@rface argamassa de chapisco/argamassa de
revestimento com cal (sem recobrimento). As setaschs indicam placas de portlandita e setas

vermelhas fitas de etringita.

Tabela 5.16 — Microanalises EDS, da Figura 5.28

Microanalise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | o6 | 465| 04| 14| 52 00 07 356 00 07

Area2 | 70 | 544| 07| 44| 59 00 05 264 00 08

Na fotomicrografia da Figura 5.29 vé-se uma amadtraargamassa de revestimento com
cal no seu traco, sem nenhum tipo de recobrimeékalisando a microandlise EDS da
Tabela 5.17 de uma regido proxima a interface danaassa de chapisco/argamassa de
revestimento verifica-se morfologia e composicagmiga indicativas de portlandita e/ou
calcita na area 1. As areas 2 e 3 mostram agulbastrihgita recobrindo portlandita
(calcita); contudo, os teores de S estdo muitodsaixdicando diluicdo deste elemento no

volume de excitagéo induzido pelo feixe de elétrons
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Figura 5.29 — Fotomicrografia da regido proximat@rface argamassa de chapisco/argamassa de

revestimento com cal (sem recobrimento).

Tabela 5.17 — Microandlises EDS, da Figura 5.29

Microandlise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 135| s65| 03| 05| 1,3 00 00 279 00 00

Area2 | 141 | 571 08| 23| 35 00 03 218 00 02

Area3 | 97 | 529| 06| 26| 38 00 04 264 03 35

Numa regido proxima a interface bloco ceramicofaagssa de chapisco sem recobrimento
condutor (Figura 5.30 e microanalises da Tabel8)5ds aspectos seguintes sdo notérios:
area 1: etringita sobre calcita (concentracfes dikaO, Ca e C; baixa de S); area 2: residuo
do bloco ceramico (concentracfes altas de O, S daixas de Fe e K), area 3: calcita
(concentragfes altas de O, Ca e C) mais a moréolsggestiva; area 4: etringita sobre
calcita (portlandita) com a presenca de CSH (cdmmedes altas de O, Ca, Si, Al, C e
média de S).
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Figura 5.30 — Fotomlcrografla da reglao proximatarface bIoco ceramlco/argamassa de chapisco

(sem recobrimento).
Tabela 5.18 — Microanalises EDS, da Figura 5.30

Microandlise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca K Fe
Areal | 121 | 572| 04| 17| 26 00 13 241 0D 07
Area2 | 00 | 428| 05| 237 188 00 25 60 11 48
Area3 | 131| 573| 00| 30| 27 00 04 231 O0p 05
Aread | 64 | 438 00| 56| 69 00 25 329 00 1,9

A superficie de uma amostra de argamassa de meedti sem nenhum tipo de
recobrimento é estudada nas fotomicrografias dgar&s 5.31 e 5.32. Pela analise da
morfologia, conclui-se pela predominancia de cajabm a clivagem tipica, principalmente

na Figura 5.32; em outras areas, ha ocorrénciadinada de portlandita.
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Figura 5.32 — Fotomicrografia de superficie, argasaale revestimento (sem recobrimento).
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A mesma amostra é focada na Figura 5.33, ha pr@siengma borda de cristal de calcita na

area 1, o que é reforcado pela microanalise (Ta&h&R). Na area 2, a morfologia é tipica

de etringita; j& na microanalise EDS, o feixe d&rehs atingiu outras areas, devido ao

tamanho muito pequeno do cristal de etringitapdisindo o resultado da analise quimica.

J& na area 3, vé-se trecho da superficie do blecdmico, com recobrimento fino de

material cimenticio.

Figura 5.33 — Fotomicrografia de superficie, argasaale revestimento (sem recobrimento).
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Tabela 5.19 — Microandlises EDS, da Figura 5.33

Microanalise EDS (%) massa

C | O] Mg | Al | Si P S | ca Fe

Areal | 129| 593 05| 15| 31 00 00 22 00 00
Area2 | 47 | s11| 14| 33| 84 00 04 28 5 05
Area3 | 58 | 524 05| 39| 88 00 07 24 00 05
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Na Figura 5.34, a presenca é de portlandita, alttenevidenciada pela morfologia como
pela microanalise (area 1, Tabela 5.20).

b [ 0
ETCHDual Beam - Cantn

Figura 5.34 — Fotomicrografia de superficie, argesaale revestimento (

Wicroscopis
cobrimento de ouro).

Tabela 5.20 — Microandlise EDS, da Figura 5.34

Microanalise EDS (%) massa

C O Mg Al Si P S Ca K Fe

Q)

Areal | 78 | 453| 05 1,1 3,5 0,0 0,0 407 O, 0,6

A superficie de amostra de argamassa de revestmznh recobrimento de ouro é
mostrada na Figura 5.35, com microanalises EDSateel& 5.21. Na area 1 ha a presenca
de material cimenticio sobre o bloco ceramico; fieedo semelhante ocorre na area 2, onde
a morfologia é caracteristica de etringita e podi (calcita), mas a microanalise EDS
indica que o feixe de elétrons atingiu a superfiicéloco ceramico, situada abaixo.
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Figura 5.35 — Fotomicrografia de superficie, argesaale revestimento (recobrimento de ouro).

Tabela 5.21 — Microanalises EDS, da Figura 5.35

Microanalise EDS (%) massa

C o] Mg Al Si P S Ca Fe
Areal | 48 | 415| 25| 57| 245 03 04 17 2,0
Area2 | 56 | 454| 1,6 | 60| 224 33 07 13 1,0

Na fotomicrografia da Figura 5.36 observa-se umasaira da argamassa de revestimento

com recobrimento de ouro, analisada exatamentateddce bloco cerdmico/argamassa de
chapisco. Pela a microanalise EDS da Tabela 5d®&;lu-se que o bloco ceramico aflora
na regido superior (area 1), devido ao teor muéeaelo de Si. Na area 2, ha dominancia de

CSH, com pequena presenca de etringita.
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Figura 5.36 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).
Tabela 5.22 — Microanalises EDS, da Figura 5.36
Microanalise EDS (%) massa
C @) Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 47 | 308| 03| 03| 613 00 0g 18 08 05

Area2 | 29 | 461| 33 49| 125 01 08 283 00 11

Nas fotomicrografias das Figuras 5.37 a 5.43 fofaitos aumentos de 50, 400, 1.000,
2.500, 5.000 e 10.000 vezes na interface exatalatm lxerdmico com a argamassa de

chapisco.
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Figura 5.37 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Na Figura 5.38 verificam-se aspectos da porosid#leargamassa na interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco, isto se deve amlonde aplicacdo da argamassa e a

granulometria grossa do agregado miudo (areia).
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Figura 5.38 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

Figura 5.39 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).
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it HFW e det -
V15,1 mm 2 "8 3 pm| SE ETDDual Beam -

Figura 5.40 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

Figura 5.41 — Fotomicrografia da interface blocingco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).
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o = .\:f. .- 5 : n,\{ )
«Bloco ceramico
R e b
1ode| det | - .
SE ETDDual Beam - Cenfro opia UFN

Figura 5.42 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Nas fotomicrografias das Figuras 5.42 e 5.43 olassevem detalhe a presenca de etringita
na interface bloco ceramico/argamassa de chapisgoenetracdo das microagulhas de
etringita nos poros do bloco ceradmico é a maiquarsavel pela resisténcia de aderéncia a

tracdo nas argamassas de revestimento, como &sabid
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Cristais de etringita

L

"Bloco cé
b Ll
HY WD I filt | HFW mode det |- 5
500 k151 mm 10 0 0128 pm SE ETDDual Beam - Centro Microscopia UF

Figura 5.43 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Nas fotomicrografias mostradas nas Figuras 5.441& foram feitos aumentos de 50, 400,
1.000 e 5.000 vezes também na interface exata @t leramico com a argamassa de

chapisco.
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Figura 5.44 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

filt = HFW m
£ 07320 uym ETD Dual Beam - C

Figura 5.45 — Fotomicrografia da interface blocingco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).
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Na fotomicrografia da Figura 5.45 verifica-se agsitlade para argamassa. Neste caso € de
se esperar que nestes poros seja abundante agarelseetringita, pois ela tem espaco livre
para o crescimento dos cristais. Na fotomicrogrdéiaFigura 5.46 ja se nota (aumento de

1000x) a presenca dos cristais aciculares na dojeetth argamassa e nos poros.

ETD Dual Beam -

Figura 5.46 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

Na fotomicrografia da Figura 5.47 é notavel a modi@ dos prismas hexagonais aciculares

perfeitos (euédricos) da etringita, preenchendaooss da argamassa.
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Figura 5.47 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Ja na fotomicrografia da Figura 5.48 vé-se a dtangtertravando particulas de agregado
miudo (areia fina) com a presenca de lamelas déapdita (calcita) e graos de CSH.



134

Figura 5.48 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Continuando a pesquisa da interface bloco ceraargamassa de chapisco, nas
fotomicrografias das Figuras 5.49 a 5.53 foranofedaumentos de 50, 400, 1.000, 5.000 e

10.000 vezes também na interface exata do bloéonien com a argamassa de chapisco.
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Figura 5.49 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

Figura 5.50 — Fotomicrografia da interface blocingco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).
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Figura 5.51 — Fotomicrografia da interface blocriogco/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).

Figura 5.52 — Fotomicrografia da interface blocingco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).
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Na fotomicrografia com aumento de 10.000x na iat&af exata do bloco

ceramico/argamassa de chapisco, mostrada na Fdea notam-se as principais fases e
feicbes microestruturais presentes nas argamassagindento Portland e que séo
responsaveis pela resisténcia de aderéncia a tratdogita, portlandita, em lamelas

euédricas e plaquetas menores, e CSH, em agregadosmétricos anédricos, na interface.

e |

I-IF rrur:u:'IE: det -
D128 pm SE (ETDDual Bearn - ( » Micrascopia LUF

Figura 5.53 — Fotomicrografia da interface blochngco/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

Seguiu-se com a pesquisa microestrutural da someda argamassa de revestimento: nas
fotomicrografias mostradas nas Figuras 5.49 a fefsBn feitos aumentos de 50, 400, 1.000
e 5.000 vezes. Nas fotomicrografias com aumen#00es 1.000x (Figuras 5.55 e 5.56) vé-
se uma contaminacdo de microfibra vegetal (cerca0gen) imersa no meio da argamassa

de revestimento.
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Figura 5.54 — Fotomicrografia da superficie da @@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).

Figura 5.55 — Fotomicrografia da superficie da @a@gsa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Fibra vegetal ~

WD mag i mode det | - 50 um
Smm 1800 x -0 128 pm SE  ETD Dual Beam - Centra Microscopia UFMG

Figura 5.56 — Fotomicrografia da superficie da @@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).

Na fotomicrografia da Figura 5.57 pode-se ver afohagia tipica de CSH.
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WD mag = it HFW mode det - 10 pm .
S8 mm 5000 x-0" 256 pm E ETD Dual Beam - Centro Microscopia LIFRC

Figura 5.57 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).

Um cristal de calcita original, isto €, uma partcde filler presente na argamassa, esta
retratado na micrografia da Figura 5.58. O mesnstatrde calcita aparece na foto 5.59, no

contexto da microestrutura, com aumento menor.
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det - —T I
SE ETD Dual Beam - Cenfro N

Figura 5.58 — Fotomicrografia da superficie da @@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).

Na fotomicrografia da Figura 5.60 observa-se unwiquéa com morfologia atipica das
argamassas: um ‘“livro” de caulinita, como parteadgila adicionada na fabricacdo do

cimento.
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AFW mode det
SE  ETDDual Beam - Centra

Figura 5.59 — Fotomicrografia da superficie da @@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).

det - 10 pm .
ETD Dual Beam - Centro Microscopia LIFMC

Figura 5.60 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Ainda analisando a superficie da argamassa de tirme@so com cal no traco, nas
fotomicrografias mostradas nas Figuras 5.61 afe@dn feitos aumentos de 50, 400, 1.000
e 5.000 vezes.

WD
kv 14,1 mm

Figura 5.61 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).
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Figura 5.62 — Fotomicrografia da superficie da @@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).

Figura 5.63 — Fotomicrografia da superficie da @a@gsa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Nas fotomicrografias com aumento de 1.000 e 5.0Fyuras 5.63 e 5.64) observam-se
cristais euédricos de calcita, principalmente na #064. Provavelmente, trata-se de calcita
original, adicionada como filler.

. .
e i'-' i
WO mag = it HFW mode det | - 10 pm
V141 mm 5000 x -0 ° 256 pm SE |ETD Dual Beam - Centro Mic

Figura 5.64 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).

Analisando outra regido de superficie da argamdessavestimento com cal no traco, foram
usados aumentos de 50, 400, 1.000, 2500 e 5.0@8 wes fotomicrografias mostradas nas
Figuras 5.65 a 5.71. As fotos 5.65 a 5.67, com atwsemenores ilustram aspectos gerais
da microestrutura, principalmente a porosidade e dsatribuicdo agregado

miudo/aglomerante.
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1 mm
aam - Centra Micr

Figura 5.65 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de
carbono).

HFW mode | det -
SE ETDDual Beam - Centra ©

Figura 5.66 — Fotomicrografia da superficie da @a@gsa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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t -
E [ETD Dual Baam - (

; : - 50 pm
0 x-0"128 pm & ETD Dual Beam - Centra Micro:

Figura 5.68 — Fotomicrografia da superficie da @a@gsa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Nas fotomicrografias das Figuras 5.69 a 5.71 veenas fases importantes: etringita,
portlandita e calcita, todos com morfologia tipiéa. mesmas fases, com poucas variacées
da trama microestrutural, estao visiveis nas 6168 e 5.71.

HF WY

licrascopa LIFMC

Figura 5.69 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Figura 5.70 — Fotomicrografia da superficie da muagsa revestimento (recobrimento de carbono).

et - : 10

ETD Dual Beam - Centro Mic ia LIFMC

Figura 5.71 — Fotomicrografia da superficie da @a@ssa de revestimento (recobrimento de

carbono).
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Analisando outra regido da interface bloco ceradfaigamassa de chapisco, foram usados
aumentos de 500, 5.000 e 32.500 vezes nas fotayrédi@s das Figuras 5.72 a 5.75. A
interface exata do bloco ceramico com a argamasshabisco (estd a direita) aparece na
Figura 5.72. Etringita aparece em contato quasesamu direto com o bloco ceramico (Foto
5.73). Nas fotomicrografias das Figuras 5.74 e,;dtam-se tramas nanométricas de CSH,
portlandita e etringita.

WO |n filk  HFW mode det
v 11.1 mm -0 %256 pr : ETD Dual Baam - C

Figura 5.72 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento
COom ouro).
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Figura 5.73 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).

Deal Beam -

Figura 5.74 — Fotomicrografia da interface blocoaogco/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).
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Figura 5.75 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).
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Outros aspectos microestruturais da interface bloe@mico/argamassa de chapisco,
seguem nas fotomicrografias das Figuras 5.78 g Bor@ aumentos de 750, 2.500, 5.000 e
12.500 vezes. A proépria interface aparece na fof6é,5com a argamassa a direita; ja se
observam pequenas agulhas de etringita no contptéxéno a este. Esses aspectos estdo

acentuados na foto 5.77.

500 kY| 20 mm

Figura 5.76 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).
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Figura 5.77 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).

Figura 5.78 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).
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A foto 5.78 mostra enxames de etringita na intesfaom suas microagulhas orientadas em
todas as dire¢des, numa notavel ilustracdo do amdhto. Na fotomicrografia 5.79 veem-
se detalhes nanométricos muito interessantes dagitr como o0s prismas de seccdo
hexagonal, sendo alguns parcialmente ocos. Nofalaaas de portlandita e os aglomerados
nanomeétricos de CSH.

Figura 5.79 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).

Na fotomicrografia da Figura 5.80, também ha presefbundante de etringita, confirmada
pela sua morfologia. A microandlise EDS da &reBabéla 5.23) ndo detectou o enxofre (S)
presente na etringita; isto se deve ao recobrimeato ouro (Au), pois raias do ouro
encobrem a raia do enxofre (S).
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Figura 5.80 — Fotomicrografia da interface blocoaogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).
Tabela 5.23 — Microanalise EDS, da Figura 5.80
Microandlise EDS (%) massa
C o] Mg Al Si P S Ca K Fe

Areal | 24 | 230| 06| 51| 157 00 00 503 0D 30

A Figura 5.81 traz notaveis aspectos micro e ndndagis da etringita e CSH,

morfologias tipicas e ainda alguma portlandita.
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HFW mode det -
12 pm SE ETD Dual Bean

Figura 5.81 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).

Prosseguindo a analise microestrutural da interdacbloco ceramico com a argamassa de
chapisco obtiveram-se as fotomicrografias das Bgy6r82 a 5.85 com aumentos da ordem
de 5.000, 12.500, 40.000 e 50.000 vezes. A preskne#ringita € marcante na foto 5.82, no
contato como bloco; partes deste sdo visiveis ntocauperior esquerdo da foto. Detalhes
das areas ricas em etringita sdo visiveis em 983 a morfologia desta fase é mais de
fitas euédricas. Ha locais em que a calcita oqoisturada com a etringita; isto é notavel na
foto 5.84 (que é um detalhe da foto 5.83), onderiséais romboédricos de calcita, inclusive

alguns maclados (centro da foto); placas corrodgagortlandita também sao vistas. Varios
desses cristais sdo submicrométricos e mesmo némeé Aspectos microestruturais

semelhantes estdo visiveis na foto 5.84, mas afumhis abundéncia de placas de
portlandita e aglomerados nanométricos de CSH. fblasnicrografias com aumento de

40.000 e 50.000x (Figuras 5.84 e 5.85) pode-sa nogasidade nas superficies dos cristais

de portlandita e calcita.
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Figura 5.82 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).

tilt  HF}
-0 7 102

Figura 5.83 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).
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ETD Dueal Beam - ¢

Figura 5.84 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).

Calcita
B
CSH
— =

Etringita

Etringita §

Figura 5.85 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

COm 0uro).
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Figura 5.86 - Fotomicrografia d interface blocoAndco/argamassa de chapisco (recobrimento

ual Beam - G

com ouro).

tilt =~ HFW det - 1 pm

-0 3,94 pm E |ETD Dual Beam - Centro Mig

Figura 5.87 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).
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Trama botrioidal

==

tilt g 2
-0 213 pm 5 [ Centro Microscopia LFN

Figura 5.88 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento

com ouro).

A Figura 5.88 mostra detalhes com resolucdo meédiantérface, observando-se muita

etringita acicular.

Nas fotomicrografias das Figuras 5.87 e 5.88 natanque todas as fases da argamassa
estdo presentes: etringita, portlandita, calcit€®H. Em funcdo dos aumentos muito
elevados (até 60.000 X) e da 6tima resolucdo do ME®G, o CSH mostra detalhes pouco
discerniveis em outras observac¢des, como de tratoéoone/botrioidal e composicdo de
nodulos esféricos coalescidos, 0 que é tipico slesfamorfas como esta. Na parte central

direita da foto 5.88 ha uma ocorréncia tipica.
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Figura 5.89 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).

Na fotomicrografia da Figura 5.89 pode-se ver git&) com orientagdo em chevron pouco
comum (&rea esquerda superior da foto). CSH oeonrgrande concentracdo e hi pequena

guantidade de portlandita.

Nas Figuras 5.90 a 5.92 vé-se uma sequéncia denifotmrafias de superficie da
argamassa de chapisco todas com etringita, CSH rigarmbta. Nota-se a excelente

gualidade e definicdo das imagens principalment€$ld nas fotomicrografias citadas.
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Figura 5.91 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).
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fiit HFW S— e p—

-073.94 pm D Dual Beam - Cantro Micrascopia LIFK

Figura 5.92 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).

J& nas fotomicrografias das Figuras 5.93 e 5.9t (®sndo um detalhe da foto 5.93),
observa-se com muita clareza e precisao, com aomeet 17.500x e 32.500x, etringita e
CSH. Os graos informes de CSH mostram sua trantdocwie e que sdo compostos de
nodulos esféricos coalescidos, sendo estes nodstesicialmente nanométricos. E também
interessante como as agulhas de etringita aflommpénetram) e conectam os gréos de
CSH. Estas fotomicrografias enfatizam as notavefinigdo e qualidade da microscopia
eletrdnica de varredura de alta resolucdo na @izatdo morfolégica de materiais

cimenticios (argamassa de cimento Portland).
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HFW

10731 pm

Figura 5.93 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).

det
ETD Dual Be

Figura 5.94 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).
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Uma variagdo dos aspectos das fotos anterioresivievinas fotomicrografias 5.95 e 5.96:

cristais de etringita aflorando na matriz de CSkh @gmuca presenca de portlandita.

et | -

ETD Diral Baam - C¢

Figura 5.95 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).

Nas Figuras 5.96 e 5.97, vé-se em detalhe um Icpistamatico perfeitamente euédrico de
etringita. Em sua volta, h4 outros prismas de gitanmenos perfeitos, em matriz de CSH

com pouca presenca de portlandita.
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Figura 5.97 — Fotomicrografia da superficie da magsa de chapisco (recobrimento com ouro).
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Alterando novamente para a analise da interfaceobé@ramico/argamassa de chapisco,
observam-se, com aumentos crescentes, nas Figdés 5.99, aspectos microestruturais
marcantes. Agulhas euédricas de etringita aflorangtios complexos de CSH em

intercrescimentos notaveis. Um cristal romboéddeccalcita esta superposto a agulhas de
etringita na foto 5.101.

Figura 5.98 — Fotomicrografia da interface blocoao@co/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).
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2 i -
T mm 0 x|-0 I SE ETDDual Beam - Centro Mic

Figura 5.99 — Fotomicrografia da interface blocodogco/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).

Figura 5.100 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).
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Novamente nas fotomicrografias (Figuras 5.100 €15.h presenca de etringita, calcita e

CSH.

HFW |mode| det - 2 um )
0% 512 um 5SE |ETDDual Beam - Centro Micraoscopia UF

Figura 5.101 — Fotomicrografia interface bloco o@cd/argamassa de chapisco (recobrimento com
ouro).

Ainda na interface, observa-se nas fotomicrografidguras 5.102 a 5.108) a interacao
nitida entre o bloco ceramico, a matriz aglomeramt@articula do agregado (areia)
formando o sistema de revestimento argamassadcetmrada aderéncia a tracdo. A foto
5.102 mostra perfeitamente uma fina camada de imaténenticio, composta de calcita e
pouco CSH, conectando o bloco ceramico a uma pktée areia. Uma visdo de contexto
(com aumento menor) estd mostrada na foto 5.103.sémuéncia, a foto 5.104, com
aumento menor ainda, da uma visao global do camjolioto/matriz cimenticia/particula do

agregado miudo.
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Wm, 5 U Lreal Baam - e

Figura 5.102 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).

Com o obijetivo de ilustrar ainda mais a microestaitlo contato da matriz cimenticia com
particulas quartzosas do agregado, mostram-se @sgmafias 5.105 a 5.108. Em todas
estas fotos, a composicao da aglomerante foi d&litos de calcita e pouco CSH.
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=

Figura 5.103 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).

Figura 5.104 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).
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Figura 5.105 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).

2 um

Figura 5.106 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).
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Figura 5.107 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
COm 0uro).

m

ETD Dual Beam - Cantro Microscopia UFN

Figura 5.108 — Fotomicrografia da interface bloecdmico/argamassa de chapisco (recobrimento
com ouro).
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Alterando a caracterizagdo para a analise da sciedas amostras de argamassa de
revestimento com a adicdo de cal no traco, as &gbrl09 e 5.110 indicam a presenca

macica de calcita.

ot __:Ln_...
ETD Dual Beam - Cantro Microscopia UFN

Figura 5.109 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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Figura 5.110 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).

Finalizando a caracterizagdo com o0 microscopio (MHEG Dual-FIB 3D), a
fotomicrografia 5.111 mostra cristais maiores deit@aenvolvidos por regides de trama
muito fina de CSH. A Figura 5.112 ilustra um de¢atom CSH (areas centrais da foto) e

cristais de calcita nas margens.
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Figura 5.112 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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5.6.2 Microscépio eletrdnico de varredura FEG Quard 200 FEI

Descrevem-se a seguir as fotomicrografias e asoamétises das amostras de argamassa
utilizando respectivamente o microscopio eletrémieovarredura FEG Quanta 200 FEIl e o
espectrometro de raios-X dispersivo em energia jE&@8plado ao MEV. Em todas as
fotomicrografias foram obtidas de imagens de eabétrgecundarios para uma melhor
resolucdo e maior potencial de aumento; quandmtasnicrografias em que as imagens
foram de elétrons retroespalhados, isto foi indhaaal legenda da figura.

Nas fotomicrografias das Figuras 5.113 a 5.118rghsge uma sucessdo de aumentos na
matriz da argamassa; nas Figuras 5.113 a 5.115#ado em detalhe o contato entre uma
particula de areia e cimento hidratado (CSH, admitrtlandita e etringita, esta em

pequenas agulhas).

Figura 5.113 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento (recobrimento com
ouro).
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Figura 5.114 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento (recobrimento com
ouro).
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Figura 5.115 — Fotomicrografia da superficie deaargssa de revestimento (recobrimento com
ouro).

Cristalitos das fases componentes do cimento lidoatobrem esparcamente a superficie

da particula de areia (foto 5.115).

Na Figuras 5.116 e 5.117, observam-se, com aumdat6000x e 10.000x: etringita, CSH

e lamelas pequenas de portlandita na superfigiadicula de areia.

Figura 5.116 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento (recobrimento com
ouro).

Com um aumento de 50.000x pode-se ver, na fotografia da Figura 5.118, um prisma
de etringita plantado em matriz de granulos nanoooétde CSH com alguma portlandita

(calcita).
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Figura 5.117 — Fotomicrografia da superficie daaargssa de revestimento (recobrimento com
ouro).

-
=

WD S W .
11.3 mm 4 2. 70 pm CENTRED DE MI DPA UFMG

Figura 5.118 — Fotomicrografia da superficie deaar@ssa de revestimento (recobrimento com
ouro).
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Na Figura 5.119 a fotomicrografia com aumento deD@@X mostra longos cristais de
etringita, CSH (pouca concentracao), lamelas ddgpalita e alguma calcita, na superficie

da argamassa.

Figura 5.119 — Fotomicrografia da superficie daaar@ssa de revestimento (recobrimento com
ouro).

As fotomicrografias 5.120 a 5.123 tém aumentos @@, 3.000, 20.000 e 100.000x na
superficie da argamassa de revestimento com calago, evidenciando claramente a
presenca de portlandita com calcita minoritarias fddios 5.122 e 5.123, todos os cristalitos

sd0 nanomeétricos; esta Ultima foto mostra lametasmamente pequenas de portlandita.
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Figura 5.121 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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CEMTRD DE MIL

Figura 5.123 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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A série de fotomicrografias de 5.124 a 5.128, caimentos de 5.000, 10.000, 25.000,
50.000 e 100.000x, ilustra a morfologia de portimdprovavelmente transformada
majoritariamente em calcita. Nas fotos 5.127 e&.1@los os cristalitos sdo nanométricos;

esta Ultima foto mostra lamelas extremamente peguéa portlandita (calcita).

Figura 5.124 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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Opm

15.4 mm A

Figura 5.126 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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Figura 5.128 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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J& na micrografia 5.129 veem-se lamelas nanometdegortlandita. No entanto, o cristal
euédrico da area 1 (microandlise EDS 5.130) étaalairaia do carbono foi severamente

atenuada pela pelicula de ouro.

Mag HV Sigl WD Spot| HFW — 8 V11
50000x/30.0 kV SE|[15.6 mm| 3.0 |2.70 pm CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5.129 — Fotomicrografia da superficie daargssa com cal (recobrimento com ouro).
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Conmts CaKa

392
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FeKb

eaaii
100 200 3.00 400 5.00 6.00 70 8.00

Figura 5.130 — Microanalise EDS do ponto 1 da figul29.

A fotomicrografia 5.131 mostra area rica em crigial de calcita, provavelmente com

alguma portlandita; a microanalise EDS (Figura 8) ¥3consistente com esta interpretacao.



190

Mag | HV |Sigf WD Spot HFW —A R0, V11
3000x30.0 kV/SE 10.1 mm 3.9 45.07 ym CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5.131 — Fotomicrografia da interface bloeamico/argamassa de chapisco (recobrimento de

carbono).

0.90 170 250 330 410 490

Figura 5.132 — Microanalise EDS do ponto 1 da igui31.



191

Na Figura 5.133, o cristal lamelar é provavelmegmdglandita, o que é consistente com a
microandlise EDS mostrada na Figura 5.134, cometaizada somente de calcio.

Mag HvV Sig WD |Spot HFW 2.0um
15000x30.0 kV| --- | 14.4 mm| 3.9 9.01 pm CENTRO DE MICROSCOPIA UFMG

Figura 5.133 — Fotomicrografia da interface bloetAmico/argamassa de chapisco (recobrimento de
carbono).



192

CaKa

Figura 5.134 — Microanalise EDS do ponto 1 da figuil33.
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5.7 Microscopia de forca atomica (MFA)

Mostram-se a seguir as micrografias do perfil togafigp e as micrografias 3D do perfil

topografico das amostras de argamassa utilizamdiecroscopio de forca atdbmica (MFA).

Nas micrografias das Figuras 5.135 e 5.136 de umast@a de argamassa analisada na
interface bloco ceramico/argamassa de chapisca;g®a morfologia de CSH em ambas
imagens. Nodulos coloformes nanomeétricos de CSHtramsse coalescidos, bastante
nitidamente na micrografia 5.135; ja na imagem &.&8tes aspectos ainda podem ser

reconhecidos, mas menos nitidamente.

ym
nm

pm

Figura 5.135 — Micrografia do perfil topogréfico daegido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco.
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Figura 5.136 — Micrografia do perfil topografico daegido proxima a interface bloco

ceramico/argamassa de chapisco.
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Na micrografia da Figura 5.137 observa-se um gdeporistais pontiagudos e nanométricos
de etringita aflorando de um poro na interface blogramico/argamassa de revestimento.

20

100
1.5
50
E 104
o E
o -50
-100
0.0 —
0.0 0.5 1.0 1.5 2.0
T

Figura 5.137 — Micrografia do perfil topografico dagido proxima a interface bloco

ceramico/argamassa de chapisco.

J& na micrografia da Figura 5.138 nota-se porttandiou calcita na interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco; os aspectos ngicfdo estdo mais nitidos na

micrografia 3D da Figura 5.139.
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Figura 5.138 — Micrografia do perfil topogréfico daegido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco.

QLAE
034

0.0

L | D

0 1 2 3 a 5 um

Figura 5.139 — Micrografia 3D do perfil topografimea regido proxima a interface bloco
ceramico/argamassa de chapisco, Figura 5.138.
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Seguindo a caracterizacdo da interface bloco ceddangamassa de chapisco, as Figuras
5.140 e 5.141, mostram a micrografia do perfil grafico e a micrografia 3D evidencia a
presenca de grupos de cristais orientados de igdrimpm dimensdes na faixa nanométrica
baixa; a morfologia da etringita estd bem maiseaiel na micrografia 3D.

10

pm
= o
W

P

0 2 4 & 8 10
pm

Figura 5.140 — Micrografia do perfil topografico thimlo em uma regido proxima a interface bloco

ceramico/argamassa de chapisco.
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174
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Figura 5.141 — Micrografia 3D do perfil topografido tijolo em uma regido proxima a interface

bloco cerdmico/argamassa de chapisco, Figura 5.140.
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Area da interface da argamassa de chapisco/argardasgevestimento esta ilustrada na
micrografia 3D (Figura 5.142), evidenciando a mimgca do CSH coloforme, com nodulos

nanomeétricos coalescidos. Também fissuras supesfieiporos sao visiveis.

SO pm
O

oo

AOdd

-0 &8

0 1 2 3 4 S um

Figura 5.142 — Micrografia 3D do perfil topografida regido proxima a interface argamassa de

chapisco/argamassa de revestimento com cal, Fgida.

A micrografia 5.143 mostra uma regido de CSH cordufas amorfos coalescidos e
topografia irregular. J& a micrografia 5.144 € uan@pliacdo (dobro) da anterior. Ambas

mostram feicdes extremamente pequenas da CSHxaanenomeétrica baixa.
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Figura 5.143 — Micrografia do perfil topografico degido proxima a interface argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento com cal.
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Figura 5.144 — Micrografia do perfil topografico dagido préxima a interface argamassa de

chapisco/argamassa de revestimento com cal.



201

As Figuras 5.145 a 5.148 mostram uma sequénciprdgimacdes da interface argamassa
de chapisco/argamassa de revestimento onde asgnaifias do perfil topogréfico e as
micrografias 3D indicam a presenca de cristais me@sl esqueletiformes (parcialmente

ocos) de calcita.

]
4 400
3 200
5§

o E
2

-200
"

-400
0

0 1 2 3 4 5
pm

Figura 5.145 — Micrografia do perfil topografico degido proxima a interface argamassa de
chapisco/argamassa de revestimento com cal.
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Figura 5.146 — Micrografia 3D do perfil topogréfida regido proxima a interface argamassa de

chapisco/argamassa de revestimento com cal, Figi4.
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Figura 5.147 — Micrografia do perfil topografico degido proxima a interface argamassa de

chapisco/argamassa de revestimento com cal.
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Figura 5.148 — Micrografia 3D do perfil topografida regido proxima a interface argamassa de

chapisco/argamassa de revestimento com cal, Fgida.
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Na micrografia do perfil topogréafico e a microgea8iD (Figuras 5.149 e 5.150) observa-se
a presenca de CSH em morfologia coloforme tipitapegrafia irregular, com fissuras e

poros. Esses aspectos estdo mais nitidos na imzigem

150
100

50

-0

-100
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.50

il ]
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Figura 5.150 — Micrografia 3D do perfil topografida superficie da argamassa com cal, Figura
5.149.
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A micrografia do perfil topografico e a micrografs® (Figuras 5.151 e 5.152) mostram
CSH coloforme, com nédulos nanométricos bem dedeides. A micrografia 5.152 ilustra

muito claramente a morfologia e as dimensfes naimima finas desses nodulos.

4 100
50
3
g
0 E
2
50
1
=100

Figura 5.152 — Micrografia 3D do perfil topografida superficie da argamassa com cal.
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6. CONCLUSOES

As micrografias dos perfis topograficos e as micafigs 3D realizadas com o microscopio
de forca atdmica (MFA) permitiram a observacdo dpeatos micro e nanoestruturais
notaveis, tanto na interface bloco ceramico/argamate chapisco como na interface
argamassa de chapisco/argamassa de revestimeatobénh na superficie da argamassa,

com resolucdes da ordem de 400nm e 50nm. Os mpastamtes foram:

- A ocorréncia de CSH coloforme/botrioidal e compdss de nddulos esféricos coalescidos
presentes na superficie da argamassa analisada. restfologias séo tipicas de materiais

amorfos.

- A presenca de cristais esqueletiformes (euédpensialmente ocos) de calcita e cristais

subédricos de calcita.

- Notou-se claramente a presenca de grupos daisr@ientados de etringita, em imagens
de excelente qualidade morfoldégica. Outras morfakgde etringita foram prismas
alongados plantados em matriz de CSH e gruposisiags agudos aflorando em poros da

argamassa na interface.

- Lamelas bem pequenas de portlandita foram idesti&s por meio do MFA.

Ja a preparacdo das amostras de argamassa pateoscopia eletronica de varredura de
alta resolugcéo e a microandlise por espectrosd#piaios-X dispersiva em energia (EDS)
mostrou-se um desafio, pois as amostras eramvaaiainte grandes (2 a 3 centimetros) e
necessitavam de recobrimento. Foram utilizadasté&sicas de preparacdo de amostras,
duas convencionais que consistem na deposicdo rdadea ouro ou carbono sobre as
amostras para torna-las condutoras. A terceiradg@oonsistiu em nao utilizar nenhum tipo
de recobrimento e analisar as amostras em altixe acuo nos microscopios. A técnica
de nao recobrir as amostras foi utilizada paraajoaro (Au) e o carbono (C) presentes no
recobrimento das amostras néo interferissem nagoamélises EDS de elementos
importantes para materiais cimenticios (como emxefcarbono). Esta técnica foi utilizada

de forma inédita neste trabalho.
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As andlises com a microscopia eletrbnica de vareedie alta resolugcdo (MEV-FEG)
permitiram verificar e registrar, por meio das fotorografias, todas as fases da argamassa:
etringita na interface com cristais com seccéo etarhente hexagonal e preenchendo
poros, portlandita em lamelas euédricas e plaquetmres, calcita e CSH, na interface e
na superficie das amostras. O CSH pode ser obsen@ad morfologias tipicas de fases

amorfas.

Apesar das argamassas analisadas serem de tragdidtienios, os resultados de FRX nao
evidenciam diferencas significativas; apenas o tder alumina apresentou pequena

diferenca nas analises.

Pode-se concluir a partir das andlises quimica¥)FfRe o elemento mais predominante
nas analises — silica (Si) — é proveniente do agi@gniudo utilizado em grande quantidade
no traco das argamassas. O segundo elemento maidaaibe encontrado nas amostras
analisadas € o calcio (Ca); este elemento estérmneesia composicdo dos principais
produtos de hidratacdo dos aglomerantes utilizass argamassas estudadas (etringita,
portlandita, CSH). Além disso, a presenca dos alwmseCa, Al e S confirma a maior

participacdo dos produtos de hidratacao do cimemiagipalmente a etringita, nas amostras

analisadas.

As andlises de difracéo de raios-X (DRX) pelo métdd enriquecimento apresentou calcita
em grandes concentracdes e hatrurigbjoortlandita e etringita em baixa concentragéo.
partir destes resultados pode-se comprovar a e&ficir método de enriquecimento da
amostra, pois fases antes ndo detectadas pelaegcandentracdo de quartzo, com a sua

parcial retirada (quartzo detectado em baixa cdragio), podem ser detectadas na DRX.

A hatrurita (GS) identificada em baixa concentracdo, por ser asdra, € proveniente de

falha na hidratacdo do aglomerante.

Em relacdo a avaliacdo de resisténcia de ader@ntiacdo, os resultados apresentados
confirmam as expectativas de maior resisténciaddeéacia para a argamassa que possui 0
maior percentual de cimento em relacdo aos demaipanentes: cal e agregados miudos.

Além disso, quando a cal esta presente na argamiassaestimento, os resultados indicam
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maior resisténcia de aderéncia para a argamassaogsaei 0 maior percentual de cimento,
em relacdo aos agregados miudos. Também podeesbpeque, apesar dos resultados de
resisténcia de aderéncia ligeiramente menores @@ainel que continha a argamassa de
chapisco rolado, ele atende com folga aos reqaisladinidos pela norma ABNT NBR

13749/1996, que é de 0,30MPa para rebocos exterd@dMPa para rebocos internos.
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7. RELEVANCIA DOS RESULTADOS

Resumidamente pode-se ver a seguir as principaifilmaicdes inéditas e de grande
relevancia dos resultados desta tese de doutorarpardg o meio académico-cientifico.

a) Utilizacao de microscopia eletronica de varradig alta resolucao para caracterizacao de
argamassas de cimento Portland, de forma inédés.ddservacées de MEV-FEG, p6de-se
observar com grande riqueza de detalhes, em estala e nonoestrutural, as principais
fases e tramas das argamassas de cimento Polttlahive a etringita, responsavel pela
resisténcia de aderéncia a tracdo, presente nafacge em cristais com seccao
perfeitamente hexagonal e preenchendo poros. Tarpbétandita, em lamelas euédricas e

plaguetas menores, e CSH, na interface e na stipatfis amostras.

b) Utilizacdo de microscopia de forca atbmica maracterizacdo de argamassas de cimento
Portland. Também de forma inédita, utilizou-se@iga de microscopia de forca atdmica
para caracterizacdo de materiais cimenticios, B0 aggamassas de cimento Portland. As
micrografias dos perfis topogréficos e as micragsa8D realizadas com o microscopio de
forca atdmica (MFA) permitiram a observacéo de etgigemicro e nanoestruturais notaveis,

com resolucdes da ordem de 400nm a 50nm. Os mpastamtes foram:

- A ocorréncia de CSH coloforme/botrioidal e compdss de nddulos esféricos coalescidos
presentes na superficie da argamassa analisada. restfologias séo tipicas de materiais

amorfos.

- Lamelas bem pequenas de portlandita foram idesdi&s por meio do MFA.

c) Preparacdo de amostras de argamassas de ciieritand sem recobrimento para

microscopia eletronica de varredura de alta regoluc

Pela primeira vez, foi desenvolvida e utilizadatedgsabalho, a preparacdo de amostras de
materiais cimenticios, no caso, argamassas de wmeortland sem nenhum tipo de
recobrimento para microscopia eletrdnica de varseda alta resolucdo. A técnica consistiu

em ndo utilizar nenhum tipo de recobrimento e aaalas amostras em alto e baixo vacuo
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nos microscopios. A técnica de nao recobrir as tam$oi utilizada para que o ouro (Au) e
o carbono (C) presentes no recobrimento das amsasé@ interferissem nas microanalises

EDS de elementos importantes para materiais cigiesticomo enxofre e carbono).

d) Utilizacdo da técnica de enriquecimento no net@imenticio para difratometria de
raios-X em amostras de argamassa de cimento Rbrdarforma inédita.

As analises de difracdo de raios-X (DRX) pelo métdé enriquecimento apresentaram
calcita em grandes concentragOes e hatruritgs)(Cportlandita e etringita em baixa

concentracdo. A partir destes resultados pode-sgprovar a eficacia do método de

enriqguecimento da amostra, pois fases antes n&ctdeas pela grande concentracdo de
guartzo, com a sua parcial retirada (quartzo deecem baixa concentracéo), podem ser
detectadas na DRX.

e) Deteccdo de cristais euédricos esqueletiformeaci@lmente ocos) de calcita
transformada (de portlandita para calcita) em aggsas de cimento Portland com o uso de

microscopia de forca atdbmica.

Pela primeira vez, pdde-se detectar a presencarigi@aic esqueletiformes (euédricos

parcialmente ocos) de calcita e cristais subéddeosalcita pela técnica de MFA.
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. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

* Avaliar a quantidade de material proveniente damggsa que penetrou no bloco
ceramico e sua influéncia na resisténcia de aderénc

* Avaliar a variacdo do perfil de penetracdo da asgm® no bloco ceramico em
funcdo da variacdo na quantidade de aglomeraniacim

» Caracterizar as argamassas em microscopio eletr@@ctransmissao fazendo o
corte micrométrico e analisando isoladamente omeréos com morfologia e
microandlise quimica indefinida (portlandita/cafihas amostras de argamassa.

» Correlacionar a resisténcia de aderéncia a tragapactransformacédo morfologica
do elementos presentes na argamassa (etringitimubta, calcita e CSH).

* Explorar mais a fundo a técnica de microscopia ateaf atbmica para materiais
cimenticios em escalas nanométricas.
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