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RESUMO

A relagao estrutura-propriedade constitui a esséncia da moderna ciéncia dos materiais.
Para o concreto, material com estrutura heterogénea e complexa, esta relagdo ainda
nao esta bem estudada. O entendimento da estrutura dos concretos fabricados com
pozolanas é importante para que se possa compreender as melhorias no seu
desempenho. O metacaulim, pozolana silico aluminosa derivada normalmente da
calcinacdo de alguns tipos de argilas, como os caulins, € um dos materiais que,
atualmente, estdo sendo empregados como adicbes minerais na producdo de
concretos. A maioria dos estudos realizados com esta adicao mineral na fabricagao de
concretos avaliou apenas sua influéncia nas propriedades mecanicas. Neste trabalho
foram avaliadas, além das propriedades mecanicas, as propriedades microestruturais
dos concretos. Foram estudados concretos com teores de 0, 5 e 15% de substituicdo
de cimento por metacaulim. As propriedades mecanicas dos concretos foram
correlacionadas com as propriedades microestruturais. As analises térmicas e de
espectrometria no infravermelho dos concretos demonstraram que, para a mesma
relacdo agua/aglomerante, o teor de hidroxido de calcio dos concretos reduziu com o
aumento do teor de metacaulim nas misturas, sendo este comportamento um dos
responsaveis pelos melhores comportamentos fisicos dos concretos fabricados com
metacaulim em relagdo ao concreto de referéncia. De um modo geral, a baixa relagao
agua/aglomerante adotada nos tragos foi o principal motivo da semelhanca fisica da
estrutura dos concretos. A reducao da porosidade e do didmetro médio dos poros dos
concretos com a evolugao da hidratagcdo e com a elevagao do teor de substituicio de
cimento por metacaulim proporcionaram o refinamento da estrutura dos poros dos
concretos, que, por sua vez, contribuiu para a densificagdo da microestrutura,
corroborando para as melhorias observadas nas propriedades fisicas e
microestruturais dos concretos. As analises de pH mostraram que os teores de
substituicbes de cimento por metacaulim estudados nao contribuem para fenébmenos
de corrosdo de armadura. Os resultados permitem concluir que o emprego de
metacaulim na fabricagdo de concretos € tecnicamente viavel na produgédo de

concretos com alto desempenho e durabilidade.
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ABSTRACT

Structure-property relationships represent the essence of the modern materials
science. For concretes, materials with heterogeneous and complex structures, these
relationships still are not well developed. The incorporation of different materials in its
manufacture, such as pozzolans, has contributed, even more, the increase the
complexity of its microstructure. The description of the structure of concretes
manufactured with pozzolans, is important in order to understand its performance. The
metakaolin, aluminossilicate material obtained from the calcination of some types of
clays such as kaolinitic clays and kaolin, is one of the materials that recently are being
used as mineral admixture in the production of high-performance concretes. The
majority of the studies carried out with this mineral admixture, evaluated only its
influence on the mechanical properties of concretes. In this work the microstructure of
the concrete manufactured with metakaolin was evaluated. In this research, concrete
was manufactured with 0, 10 and 15% cement replaced by metakaolin. The
relationships between physical properties and microstructure of concretes were
studied. The thermal analyses and of spectrometry in the infrared spectrometry data of
the concrete showed that for the same water/agglomerate ration, the calcium hydroxide
content reduced with the increase of metakaolin content in the concrete, being this
behavior partially responsible for the improved physical behavior of the concrete
manufactured with metacaulim when compared the reference concrete. In a general
way, the low water/agglomerate ration was foud to be a major cause of the physical
similarity of the structure of the concretes. The reduction of the porosity and the
average diameter of the pores of the concrete with the hidration evolution and with the
cement content replaced by metakaolin had provided a refinement of the pore structure
of the concrete. This contributed to densification of the microstructure, corroborating
the improvements observed in the physical and microstructural properties of the
concrete. The pH analyses showed that the metakaolin contents did not contribute for
the armor corrosion phenomena. The results allow us to suggest that the use of
metakaolin is technically viable in the production of concrete with high performance and

durability.



1 INTRODUCAO

Os avancos na tecnologia do concreto mostram que o uso de pozolanas, como o
metacaulim, é essencial para a producdo de concretos com excelentes propriedades
fisicas (POON et al., 2001).

Devido ao menor custo de obtengdo, em relacdo ao cimento Portland, o uso de

pozolanas na fabricagcao de concretos tornou-se bastante atrativo economicamente.

Quanto aos beneficios ecoldgicos, o volume total de subprodutos pozolanicos e
cimentantes gerados no mundo pelos fornos das usinas termoelétricas, metalurgicas e
siderurgicas excedem 500 milhdes de toneladas a cada ano. Na maioria destes
subprodutos, constata-se grande presenca de elementos quimicos poluentes que
podem provocar danos ao meio ambiente e a saude humana. Contribuindo para o
desenvolvimento sustentavel, a construgdo civil, em especial na produgdo de
concretos, apresenta-se como uma excelente opgao para o uso desses materiais, visto
que, geralmente, os metais existentes podem ser aprisionados pelos produtos de

hidratagdo do cimento tornando-se estaveis.

Quanto aos beneficios na engenharia, podemos salientar que o aumento da
resisténcia do concreto a niveis mais elevados, ou seja, de 50 MPa, usual no inicio da
década de 80, para mais de 100 MPa, atualmente empregadas, somente foi possivel,
gracas ao uso de aditivos superplastificantes e, sobretudo, ao emprego de um ou mais
tipo de adi¢cdes minerais, entre as quais pode-se citar as pozolanas representadas

pela silica ativa, cinza volante e cinza de casca de arroz.

Em funcio da potencialidade do uso do metacaulim como adi¢do mineral, verifica-se
um aumento na busca de maior conhecimento do comportamento do concreto com o
uso desta pozolana. No Brasil, até o presente momento, foram realizados poucos
trabalhos sobre o assunto, mesmo apresentando uma grande potencialidade para o

uso do metacaulim em concretos. Dentre os trabalhos elaborados, podem-se destacar:

o ZAMPIERI (1989) pesquisou o metacaulim proveniente de argilas

cauliniticas calcinadas;



o BARATA (1998) estudou o rejeito da industria de papel para a produg¢ao do

metacaulim de alta reatividade;

e SOUZA (2003) verificou a influéncia do uso de metacaulim de alta

reatividade nas propriedades mecanicas do concreto de alta resisténcia.

A nivel internacional é crescente o numero de publicagbes técnico/cientificas
relacionadas a esta pozolana. Segundo BARATA (1998) este crescimento deu-se,
principalmente, a partir da metade da década de 90, com os trabalhos de
CALDARONE et al. (1994) e ZANG e MALHOTRA (1995).

No entanto, os trabalhos publicados sobre o uso do metacaulim na fabricagcado de
concretos enfatizaram as propriedades mecanicas e durabilidade dos concretos.
Diante disso, constata-se a necessidade de realizar estudos avaliando a microestrura
dos concretos produzidos com o metacaulim, para que se possa entender melhor a
sua influéncia nas propriedades dos concretos, e verificar a sua viabilidade técnica

como material alternativo na producao de concretos.



2 OBJETIVOS

Esta pesquisa tem como objetivo geral avaliar a microestrutura dos concretos de agtp
desempenho produzidos com metacaulim, bem como verificar as variagbes nas
propriedades fisicas e mecanicas decorrentes da inclusdo desta pozolana como

substituicdo parcial a massa de cimento Portland.

Quanto aos objetivos especificos pretende-se:

» Caracterizar o metacaulim comercialmente encontrado no mercado brasileiro;

» \Verificar as alteragdes na microestrutura dos concretos fabricados com

metacaulim;

» Estabelecer correlagbes entre microestrutura e propriedades fisicas, mecanicas e

de durabilidade dos concretos;

» Verificar a influéncia do metacaulim no pH dos concretos nos estados fresco e

endurecido.



3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os estudos sobre concretos contendo metacaulim encontram-se, atualmente, em um
estagio menos avancado que os concretos contendo outras adi¢des minerais.
Constatam-se poucos trabalhos visando o uso desta adicdo ao concreto,
principalmente no Brasil, justificando, como ponto de partida deste trabalho, a revisdo

bibliografica apresentada.

3.1 METACAULIM

O metacaulim é uma pozolana silico aluminosa derivada normalmente da calcinagao,
entre 600 e 900 °C, de alguns tipos de argilas, como as argilas cauliniticas e os caulins
(POON et al., 2001; SOUZA, 2003; GLEIZE et al., 2007).

A primeira forma de obtencdo desta pozolana foi por meio da calcinacdo de argilas
cauliniticas. Recentemente, segundo METHA e MALHOTRA (1996), tem-se obtido
esta pozolana através da calcinagdo e da moagem de argilas especiais como o caulim

muito puro.

O termo caulim, originado da palavra chinesa “kauling” (colina alta), € empregado para
designar um grupo de silicatos hidratados de aluminio, incluindo, principalmente, os
minerais caulinita e haloisita. Este material foi descoberto na regido montanhosa de
Jauchau Fu (Provincia Jiangxi), na China e era conhecido como “china clay” (MONTE
et al, 2003).

Os caulins sao silicatos aluminosos hidratados, cuja composi¢do quimica aproxima-se
de Al;Si,O5(OH)s, 0 que corresponde a cerca de 45,54% de SiO,, 39,50% de Al,Os,
13,96% de H,O e outros elementos em menor quantidade como o ferro, titanio,

manganés, magnésio, potassio e sédio (MONTE et al, 2003).

O caulim pertence ao grupo 1:1 dos argilo-minerais, sendo seu subgrupo composto
pelos minerais caulinita, diquita, nacrita e haloisita. A designacéo 1:1 esta relacionada
ao fato da rede atdbmica desses minerais ser formada, essencialmente, por uma

camada de silica tetraédrica (quatro atomos de oxigénio ligados a um atomo de silicio)



ligada a uma camada de alumina octaédrica (oito atomos de oxigénio ligados a um

atomo de aluminio), como mostra a Figura 3.1 (MONTE et al, 2003).

(O Oxiginios
@) Hidroxilos
P Aluminios

® O Silicios

Figura 3. 1 — Estrutura cristalina da caulinita.

Fonte: GRIM (1962); MITCHELL (1976); MONTE et al (2003).

As reservas mundiais de caulim sdo bastante abundantes e de ampla distribuicdo
geografica. Porém, apenas 4 paises detém cerca de 95,0 % de um total estimado de,
aproximadamente, 14,2 bilhdes de toneladas: Estados Unidos (53,0%), Brasil (28,0%),
Ucrania (7,0%) e india (7,0%). As reservas brasileiras de caulim atingiram, em 2000,
um total em torno de 4,0 bilhées de toneladas, das quais 2,2 bilhdes sdo medidas. Os
Estados do Amazonas, Para e Amapa sao as Unidades da Federagdo com maior
destaque, participando, respectivamente, com 63,4; 18,9; e 8,9 % do total das
reservas (DEPARTAMENTO NACIONAL DA PRODUCAO MINERAL, 2001).

E importante mencionar que o prefixo “meta” é utilizado para denotar mudancga. Essa
palavra é de origem grega e significa “além de”. Cientificamente, esse prefixo é
utilizado para denotar a ultima hidratacdo de uma série. No caso do metacaulim, a

mudanca que ocorre é a desoxidrilagdo advinda da “queima” por periodo definido.



3.1.1 Fontes paraa obtenc&do do metacaulim

Empresas americanas produzem metacaulim através do beneficiamento de argilas
cauliniticas e posterior calcinagcdo em baixas temperaturas (BARATA, 1998). Esta
forma de producdo consiste, primeiramente, no peneiramento a umido de argilas
cauliniticas de modo que as fases inertes sejam removidas. Posteriormente, o material
lavado é calcinado a uma temperatura especifica. Apds a queima, realiza-se a
moagem da argila calcinada até que a mesma alcance o didmetro médio de

aproximadamente 1,5 um.

BARATA (1998) produziu esta adicdo mineral por meio da calcinagdo na faixa de
temperatura entre 700 e 800 °C do rejeito do processo de produgcdo de uma mistura
que beneficia caulim para ser utilizado como cobertura (“coating”) na industria de
papel. Segundo o autor, quando este rejeito é calcinado nesta faixa de temperatura
torna-se um material extremamente reativo e, possivelmente, pode ser empregado na

producgao de concretos de alto desempenho.

Independente da fonte que origina o metacaulim, as caracteristicas fisicas e quimicas
da matéria-prima s&o importantes para a obtencdo de uma pozolana com boa

reatividade.

Segundo SOUZA (2003), ndo basta apenas que a argila apresente elevados teores de
caulim para que se obtenha um metacaulim de elevada reatividade. A temperatura de
queima ou calcinagdo é extremamente importante e afeta diretamente a atividade

pozolanica do produto resultante.

Alguns autores denominam o metacaulim de alta superficie especifica como
metacaulim de alta reatividade. A alta superficie especifica desta pozolana (na ordem
de 850 m?/kg) lhe confere alta reatividade com os produtos da hidratagdo do cimento
Portland.

MASSAZZA e COSTA (1979) afirmam que a atividade pozolanica do metacaulim esta
diretamente relacionada com a superficie especifica nas primeiras idades de
hidratagdo do cimento, sendo que, em idades posteriores, essa atividade pozolanica

esta relacionada aos teores de silica e alumina reativa, o que ratifica a grande



influéncia da moagem, principalmente, no que se refere as primeiras idades, na
aceleragao da atividade pozolanica e, conseqlientemente, no desenvolvimento das

resisténcias.

3.1.2 Caracteristicas fisicas e quimicas dos materiais pozolanicos

No Brasil, os materiais pozolanicos tais como os provenientes do metacaulim, devem
estar em conformidade com as exigéncias quimicas estabelecidas pela Norma
Brasileira Registrada (NBR) 12653 — Materiais pozolanicos. Na Tabela Ill.1 s&o
apresentadas algumas exigéncias quimicas descritas pela NBR 12653, bem como as
exigéncias das normas internacionais Indian Standards Institution (IS) 13444 —
“Specification for burnt clay pozzolan”, e American Society for Testing and Materials
(ASTM) C 618 — “Flay ash and raw or calcined natural pozzolan for use as a mineral

admixture Portland cement concrete”.

Tabela Ill. 1 — Exigéncias quimicas exigidas por norma para as pozolanas.

Exigéncias quimicas IS 1344 ASTM C 618 | NBR 12653
(1968) (1991) (1992)

SiO; + Al,O3 + Fe;03 — % min. 70 70 70
SiOs — % min. 40 - -
CaO - % max. 10 - -
MgO — % max. 3 - -
SiO3 — % max. 3 4 4
Na,O + K,0O — % max. 3 - -
Teor de umidade — % max. - 3 3
Alcalis soluveis em agua — % max. 0,1 - -
Alcalis disponiveis em Na;O — % max. - 1,5 1,5
Material soluvel em agua — % max. 1 - -
Perda ao fogo — % max. 5 10 10

De acordo com a norma NBR 12653, o metacaulim é classificado como material
pozolanico da classe N. Nesta classe estdo os materiais naturais e artificiais que
obedecem os requisitos quimicos e fisicos desta norma, como certos materiais
vulcanicos de carater petrografico acido, “cherts” silicosos, terras diatomaceas e

argilas calcinadas.



SOUZA (2003) faz uma ressalva quanto a algumas exigéncias das normas citadas na
Tabela Ill.1. Segundo o autor, quando se visa a utilizagdo de metacaulim de alta
reatividade (area especifica da ordem de 12.000 m2/kg), o teor minimo de SiO, + Al,O4
+ Fe,O3; deve ser elevado a 90%. Outro valor questionado pelo autor foi o referente a
perda ao fogo maxima, a qual sugere, que seja diminuida para o maximo de 3%. A
definicao desses valores tem como base as literaturas referentes ao assunto e objetiva
assegurar uma maior atividade pozolanica do metacaulim de alta reatividade. A Tabela
1.2 apresenta uma composi¢do quimica tipica do metacaulim de alta reatividade
obtida por MEHTA e MALHOTRA (1996) e por SOUZA (2003)

Tabela lll. 2 — Composi¢ao quimica tipica de metacaulim de alta reatividade.

Porcentagem
Elementos quimicos expressos em massa

na forma mais estéavel MALHOTRA e MEHTA SOUZA
(1996) (2003)

SiO, 51,52 49,17

Al,O3 40,18 43,70

Fe,0s 1,23 2,06

CaO 2,00 0,01

MgO 0,12 0,23

Alcalis 0,53 1,96

Perda ao fogo 2,01 2,70

Segundo SANTOS (1992) e ZAMPIERI (1989), a composi¢ao quimica, mesmo nao
sendo um parametro adequado para avaliagcdo da pozolanicidade (pois impossibilita a
diferenciacao entre a silica cristalina e nao cristalina), apresenta-se como uma forma
de controle de producao ou de recepcado de uma argila, com relagdo a sua origem ou
procedéncia. Contudo, para que este controle seja eficaz, ha a necessidade de se ter
valores minimos para os compostos avaliados, visando a garantia da atividade
pozolanica, principalmente no que se refere aos valores de SiO, e AlL,O; (SOUZA
2003).



LEA (1971) ressalta que argilas com maiores teores de Al,O; resultam num

metacaulim com maior atividade pozoléanica.

BATTAGIN (1987), citando como exemplo a caulinita, também relaciona a maior
presenca do Al,O; aos maiores teores deste argilomineral, que sdo os componentes
verdadeiramente ativos por tratamento térmico, pois quanto maior o teor de SiO,, a
partir de uma determinada faixa de composicdo quimica, maior é a presenga de
materiais com pouca atividade pozolancia, como o quartzo. AMBROISE et al. (1993) e
SALVADOR (1995) apud SOUZA (2003), também constataram a maior reatividade

com a cal para o tipo de argila com maior teor de Al,Os.

Quanto as exigéncias fisicas, o metacaulim deve estar em conformidade com as

exigéncias da NBR 12653, apresentadas na Tabela Ill.3.

Tabela Ill. 3 — Exigéncias fisicas para as pozolanas.

Propriedades Classes de material pozolanico
N C E
Material retido na peneira 45 um, % max. 34 34 34
indice de atividade pozolanica:
- com cimento Portland aos 28 dias 75 75 75
em relacao ao controle, % min;
- com cal aos 7 dias, em MPa; 6,0 6,0 6,0
- agua requerida, % max.. 115 110 110

A classificagdo do material pozolanico apresentada na Tabela II.3, é descrita pela
norma NBR 12653:

» Classe N: Pozolanas naturais e artificiais que obedecem os requisitos quimicos e
fisicos desta norma, como certos materiais vulcanicos de carater petrografico

acido, “cherts” silicosos, terras diatomaceas e argilas calcinadas;

» Classe C: Cinza volante produzida pela queima de carvdo mineral em usinas

termoelétricas que obedece aos requisitos da NBR 12653;
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» Classe E: Qualquer pozolana cujos requisitos diferem das classes anteriores,
conforme estabelecido na NBR 12653. Vale mencionar que alguns materiais que

se enquadram nesta classe podem apresentar propriedades aglomerantes.

Segundo a norma NBR 12653, o material pozolanico deve atender as exigéncias

fisicas e quimica estabelecidas, caso contrario, o material deve ser rejeitado.

A norma IS 13444 (1968), no que refere as exigéncias fisicas para pozolana comum
do tipo do metacaulim, estabelece que a superficie especifica minima, obtida pelo
método de Blaine, deve ser de 320 m2/kg, e o limite maximo de material retido na
peneira 325 mesh (45 um) deve ser 12%, valor inferior ao limite maximo de 34 %

especificado pela norma brasileira NBR 12653.

3.1.3 Atividade pozolanica do metacaulim

A atividade pozolanica de um material esta relacionada a sua composicéo
mineralégica, ou seja, ao teor de silica amorfa ou nao cristalina. No caso das argilas
termicamente ativadas, esse componente estd associado a porcentagem de

argilomineral presente.

E sabido que a ativacdo térmica ao ar de muitos minerais argilosos leva, por
desidratacdo, a uma quebra total ou parcial das estruturas cristalinas do mineral para
formar uma fase de transicdo com alta reatividade. Um exemplo tipico é a obtencdo do
metacaulim (Al,03.2SiO, ou AS;), que ocorre com a calcinagado de argilas ricas em

caulinita.

AMBROISE et al. (1993) e MURAT (1983b) ressaltam que a atividade pozolénica das
argilas calcinadas dependem da natureza (tipo, grau de cristalizagdo e composicao
mineralégica) e do conteudo do argilomineral presente, da finura do material e das
condigbes de calcinagao (equipamento, tempo e temperatura). Além do que, limita-se
diante da presenca de minerais pozolanicamente inertes como quartzo, feldspato,
oxidos e hidroxidos de ferro, entre outros. A influéncia de cada um dos fatores citados

na atividade pozolanica da argila calcinada sera descrita nos préximos itens.
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3.1.3.1 Influéncia das condi¢cdes de calcinacao

As condigdes de calcinagao da caulinita tém sido objeto de estudo desde o século 19,
uma vez que a calcinacdo exerce influéncia direta na atividade pozolanica do

metacaulim.

A influéncia da calcinacado pode ser dividida em trés aspectos: a temperatura 6tima, o
tempo de calcinagdo e o método utilizado na calcinagao. Quanto a temperatura 6tima,
€ consenso nas varias pesquisas relacionadas ao assunto que no caso de argilas
cauliniticas, os valores ideais encontram-se entre 650 e 850 °C (SAAD et al., 1982;
MURAT e COMEL, 1983; DAVIES, 1985; AMBROISE et al., 1993; CORDEIRO e
DESIR, 2001; SOUZA, 2003). Segundo SOUZA (2003), o intervalo obtido nestes
trabalhos vai ao encontro do estipulado pela norma indiana IS 1344 (1968), que
especifica o intervalo de 700 a 800 °C. HE et al. (1995), estudando a influéncia da
temperatura, constatou para argilas montmoriloniticas que a maior atividade

pozolanica é obtida quando a calcinagao é realizada a 830 °C.

A preocupagao em restringir a temperatura maxima de calcinagcédo é justificada por
alguns autores pelo fato que em temperaturas superiores a 900 °C o metacaulim (ou
metacaulinita) tende a cristalizar-se novamente formando espinélio Al/Si, que apds
1100 °C forma a mulita (AlsSi,O43) e a cristobalita (SiO;), apresentando uma menor
superficie especifica e pouca ou praticamente nenhuma atividade pozolanica (GRIM,
1962; SANTOS, 1992; ANDRIOLO, 1984; SCANDIUZZ| e ANDRIOLO, 1986).

De acordo com SOUZA (2003), uma das formas de se verificar o efeito da temperatura
de calcinagao na atividade pozolanica do metacaulim € o monitoramento pela analise
térmica diferencial (ATD). Na Figura 3.2 sdo apresentadas as curvas termodiferencial
e termogravimétrica de uma amostra de argila caulinitica, onde, segundo BATTAGIN
(1987) apud SOUZA (2003), constata-se que a temperatura de desidroxilacdo da
caulinita (5650 °C) é evidenciada no pico da reagdo endotérmica, que estende-se até
980 °C, representando o inicio da recristalizagdo do reticulo desordenado com
nucleacdo da mulita, indicando a perda da atividade pozolanica potencial. O pico de
reacao a 40 °C representa a perda de umidade por parte da argila caulinitica. Segundo

COOK (1986), a temperatura de desidroxilagdo da caulinita ocorre num patamar
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inferior ao intervalo 6timo definido para a sua calcinagao, para que se possa garantir a

sua total amorfizagao.

TG—\
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Figura 3. 2 — Curvas termodiferencial e termogravimétrica da argila caulinitica.

Fonte: BATTAGIN (1987) apud SOUZA (2003).

SCANDIUZZI e ANDRIOLO (1986) ratificam as vantagens da ATD no controle da
producdo do metacaulim, visto que ndo havendo pico endotérmico entre 500 °C e
560 °C, a argila estara bem calcinada, pois ja foi formada a metacaulinita. Os autores
acrescentam, entretanto, a necessidade de apresentagao do pico exotérmico a 950 °C,
pois significa que a transformacdo da metacaulinita em compostos cristalinos ainda
nao ocorreu. SOUZA (2003) ressalta que outro fator importante € o tempo utilizado
para a realizacdo desta etapa. COOK (1986), em estudo experimental, afirma que
longos periodos de exposicdo a temperaturas acima da faixa de desidroxilagao

resultam na recristalizac&do da estrutura da argila.

3.1.3.2 Influéncia do método de producao

SOUZA (2003) menciona que outro ponto de influéncia na atividade pozolanica € o
meétodo de producao, onde normalmente se emprega a nivel industrial, o uso do forno
rotativo ou de leito fluidizado. Uma das grandes diferencas entre estes fornos é que,

no segundo, o tempo de calcinagado é reduzido a poucos minutos (GUPTA e RAO,
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1978; COOK, 1986 apud SOUZA 2003). Contudo, em qualquer um dos processos de
calcinacdo, a faixa de temperatura localiza-se entre 700 °C e 850 °C (MURAT e
COMEL, 1983).

A influéncia do método de producdo na reatividade pozolanica do metacaulim foi
avaliada por MURAT e COMEL (1983). Neste trabalho, os autores constataram que o
processo de calcinagdo mostrou-se menos eficiente no forno rotativo em relagédo ao
forno fixo, o que, conseqlentemente, resultou numa menor amorficidade e menor
reatividade do material proveniente do forno rotativo. Os autores acrescentam ainda
que o processo de calcinacdo, obtido através do uso de forno rotativo, necessitou de
um menor tempo de calcinagdo. Contudo, devido a elevada finura da caulinita e as
caracteristicas mineralégicas da matéria-prima, teve-se uma maior aglomeracédo das
particulas. A maior aglomeragdo decorrente do uso de forno rotativo também foi
constatada por AMBROISE et al. (1994).

3.1.3.3 Influéncia da moagem

Segundo COOK (1986) e SALVADOR (1995), um dos fatores que também pode
influenciar a atividade pozolanica € a moagem. Segundo os autores, esta etapa se faz
necessaria pela excessiva aglomeragdo das particulas, normalmente existente nas
argilas durante o processo de calcinagao tanto em fornos rotativos quanto nos de leito
fluidizado, pelo fato de necessitarem de horas ou de minutos para a calcinacio. Esta
etapa, segundo COOK (1986) citado por SOUZA (2003), corresponde de 25% a 30 %
do custo total necessario para a producdo do metacaulim, dai a necessidade de se
buscar a sua redugdo. Acredita-se que, quando da producdo do metacaulim de alta
reatividade, material com alta superficie especifica, tenha-se um maior custo do
processo de moagem, visto que tem-se a necessidade de obtengdo de uma menor

granulometria.

SOBRINHO (1970) e SAAD et al. (1982) constataram que na produgédo do metacaulim
proveniente da calcinagao de argilas cauliniticas, ha a necessidade da moagem ser
realizada até a obtengdo de uma superficie especifica de 850 m?kg, para melhorar o

desenvolvimento das propriedades pozolanicas.
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Segundo SOUZA (2003), mesmo com as melhorias obtidas com o aumento da
superficie especifica para patamares na ordem de 850 m%kg, outros autores visando a
obtencdo de um metacaulim com alta reatividade, partiram para valores ainda maiores,

no que se refere a esta caracteristica fisica.

Argilas com altos teores de minerais com extrema dureza e que nao sofrem a
influéncia da calcinagdo, como por exemplo, o quartzo, exigem a necessidade de
varias horas de moagem para que o metacaulim obtenha a granulometria especifica,
visando a melhoria de sua atividade pozolanica (SOUZA, 2003). A obtencao de uma
menor granulometria do metacaulim pode garantir, segundo SAMPAIO et al. (2001),
um maior efeito na cinética de consumo do hidréxido de célcio e no desenvolvimento
da resisténcia. Esta situagéo pdde ser verificada por CORDEIRO e DESIR (2001), que
analisando a reatividade de diferentes granulometrias de metacaulim, obtiveram os

melhores resultados nas pozolanas com maior superficie especifica.

Em trabalho experimental em concretos, ZHANG E MALHOTRA (1995) constataram a
alta reatividade do metacaulim com superficie especifica de 16.800 m?kg, na
fabricacdo de argamassas com teores de substituicdo de 10% e 20%, em massa, de
cimento, por este material. O mesmo comportamento foi observado por AMBROISE et
al. (1994), porém, utilizando o metacaulim com superficie de 2000 m%kg. WILD et al.
(1997) relatam que a finura tem grande influéncia nas melhorias existentes nas
primeiras idades do concreto e pouca influéncia nas resisténcias em idades superiores
a 90 dias.

Decorrentes da elevada finura deste material, nos concretos com metacaulim com
elevada superficie especifica, como o metacaulim de alta reatividade, tem-se também
os efeitos filler de nucleacéo e de densificagdo da zona de transigao (SOUZA, 2003).
Segundo SOUZA (2003), o efeito filler foi relatado por varios autores (KOSTUCH et al.,
2000; KHATIB e WILD, 1996; DELVASTO e MORALES, 2000; POON et al.; 2001)
pela diminuicdo da porosidade de pastas, argamassas e concretos, com diferentes
teores de substituicdo de metacaulim de alta reatividade. FRIAS e CABRERA (2000)
acrescentam que este efeito € mais intenso apdés o primeiro dia. O aumento de
densidade e a melhoria da resisténcia da zona de transicdo em relagao a mistura de
referéncia, foram ratificadas por ASBRIDGE et al. (2002) em pastas com diferentes

relagbes agua/(cimento + metacaulim de alta reatividade). SOUZA (2003) ressalta que
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nao se pode descartar o efeito da atividade pozolanica nas primeiras idades, visto que

todas pozolanas de alta reatividade ja apresentam reagao nas primeiras idades.

3.1.3.4 Influéncia da temperatura de cura

Além dos fatores anteriormente relacionados, a temperatura em que se processa a
reacdo pozolanica também pode influir na atividade pozolanica do metacaulim, mais
especificamente em sua velocidade de reacdo. OLIVEIRA et al. (1995) estudaram a
cinética da reagéo entre o metacaulim e o hidroxido de calcio, onde constataram que o
aumento da temperatura proporciona também um aumento de cinética de reagao. Os
autores também constataram que a taxa de reacgio torna-se bastante lenta depois de
ter sido consumido cerca de 80 % de hidroxido de célcio nas temperaturas de reacao
de 45°Ce 75 °C.

3.2 USO DE POZOLANAS NA FABRICACAO DE CONCRETOS

ISAIA (1995) ressalta que o0 uso de pozolanas teve como motivo principal, nos seus
primoérdios, a diminuicdo dos custos ou aumento da resisténcia. No entanto, o autor
observou através de pesquisas de laboratério, que ao longo do tempo as adigdes
minerais tornaram-se importantes para garantir uma maior durabilidade das estruturas

de concreto com elas executadas.

As adigbes pozolanicas tiveram grande impulso ao serem usadas em concretos de
cimento Portland porque, além dos aspectos técnicos, proporcionam vantagens
econbmicas, e substituem um material nobre (clinquer Portland), além de conferirem
melhores caracteristicas de qualidade. Segundo SWAMY (1986), apud ISAIAS (1995),
a maioria das adigdes minerais sdo sub-produtos industriais considerados residuos e,
seu emprego nos concretos representa elevados beneficios pela economia, menor
custo de energia, protecdo ambiental e conservagao dos recursos naturais. Em termos
técnicos, as vantagens se consubstanciam pelo aumento da estanqueidade e da

durabilidade das estruturas, obtidos pelo refinamento dos poros.

MEHTA (1989) apud ISAIAS (1995), relata que a tendéncia atual é o emprego cada

vez maior de elevados teores de adicdo de pozolanas em concretos estruturais,



16

trazendo, como conseqiéncia, menores consumos de cimento, melhoria da

trabalhabilidade, menor calor de hidratagdo e aumento da durabilidade.

ISAIAS (1995) ao analisar trabalhos apresentados em conferéncias internacionais
sobre o0 uso de adi¢bes minerais no concreto ressalta a importancia que as pozolanas
estdo adquirindo, em escala ascendente. O autor destaca que nestes eventos o
numero é crescente de autores participantes, de diferentes paises e de trabalhos
publicados que versam sobre a influéncia das pozolanas sobre o incremento da

durabilidade do concreto.

Vale ressaltar que a introducédo de pozolanas no concreto resulta em uma série de
alteracbes em suas propriedades, tanto no estado fresco como no estado endurecido.
Estas propriedades tendem a refletir a agao fisica, principalmente no que se refere ao
tamanho das particulas que via de regra sdo mais finas que as do cimento Portland,
bem como a agado quimica resultante da atividade pozolanica e a atuagdo em conjunto

das duas acoes.

As reacbes quimicas envolvidas quando se introduz adigbes minerais ao concreto,
segundo SABIR et al. (2001), tém sido bastante discutidas pela comunidade cientifica.
Embora existam iniumeras teorias para justificar a reatividade das pozolanas, é
universalmente aceito que a principal reagdo cimenticia ocorre pela dissolugdo da
silica vitrea/amorfa, produzindo silica em solugao na agua do poro, que, entdo, reage

com o hidréxido de calcio (CH) para formar gel de silicato de calcio hidratado (C-S-H).

A alumina, também presente nas pozolanas, dissolve-se em ambiente de pH elevado.
Uma pequena quantidade dessa alumina é incorporada ao gel de C-S-H. No entanto, a
maior parte reage para formar aluminato de calcio hidratado (CAH) e silico-aluminato
de calcio hidratado (CASH), normalmente cristalinos, que contribuem n&o sé para o
processo cimenticio como também para a resisténcia mecéanica (SABIR et al.,2001;
TAYLOR,1997).

Os produtos cristalinos formados dependem, principalmente, da relagdo AS/CH e da
temperatura de reacdo. Adicionalmente, se algum carbonato é encontrado livre, pode

ocorrer a formacgao de carbo-aluminatos.
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Para o metacaulim, os niveis 6timos de substituicdo do cimento Portland por essa
pozolana estdo associados a natureza e proporcdo dos diferentes minerais
componentes da argila e, ainda, da temperatura e tempo de reagcédo dos produtos que

sao formados no sistema cimento Portland-metacaulim.

Muitos estudos tém sido conduzidos no sentido de examinar as reagdes de hidratagéo
e para determinar os niveis de reatividade do metacaulim relativamente as condigdes

de processamento e a pureza da argila utilizada na sua obtencéo.

As argilas (caulim) utilizadas na obtengdo do metacaulim devem ser purificadas e
refinadas através de técnicas padrbes de processamento de minerais, pois as

impurezas podem reduzir a reatividade do produto final.

A temperatura de ativagcdo térmica, que varia entre 700 e 800 °C, é de maxima

importancia e depende das caracteristicas do mineral utilizado.

Estudos realizados tém mostrado que quanto mais rica em caulim (90% ou mais), for a
argila utilizada, maiores sdo os valores de resisténcia a compressao e menores 0s
niveis de hidroxido de calcio (CH) encontrados nos concretos endurecidos (SOUZA,
2003).

Os itens 3.2.1 e 3.2.2 abordam os efeitos da incorporagcdo de adicbes minerais nas

propriedades do concreto, tanto no estado fresco quanto endurecido.

3.2.1 Influéncia das pozolanas no estado fresco

A influéncia das adigdes minerais no concreto no estado fresco serdo descritas neste

sub-item.

3.2.1.1 Calor de hidratacéao

O significado do calor de hidratagdo do cimento em tecnologia de concreto € multiplo.
O calor de hidratacdo pode, muitas vezes, ser um problema (por exemplo, em

estruturas de concreto massa), e outras tantas vezes um auxilio (por exemplo, em
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concretagem durante o inverno, quando a temperatura ambiente pode ser muito baixa
para fornecer energia de ativagdo para as reagdes de hidratacdo) (MEHTA e
MONTEIRO, 1994). A quantidade total de calor e as taxas de liberagcédo de calor pela
hidratagcdo dos compostos individuais podem ser usadas como indices de suas

reatividades.

O calor de hidratagao ¢é influenciado pela finura do aglomerante cimento Portland e da
adicao mineral utilizada na fabricagdo de concretos. Segundo MEHTA e MONTEIRO
(1994), devem ser estabelecidos alguns limites para a finura dos materiais cimenticios,

devido ao calor liberado nas suas reacoes.

Normas americanas e indianas impdem valores minimos de finura as argilas
calcinadas (superficie especifica e/ou residuo na peneira 45 um). A norma indiana IS
1344 estabelece um limite de 12% de material retido na peneira 325 mesh (45 um) e
uma superficie Blaine minima de 3200 cm?g. A norma americana ASTM 618
especifica apenas que o percentual maximo retido na mesma peneira deve ser de
34%. MEHTA e MONTEIRO (1994) comentam que o percentual maximo de 20% para
particulas maiores que 45 um é adequado para assegurar qualidade e uniformidade

do material.

SAAD et al. (1982), utilizando metacaulim com superficie especifica de 850 m?/kg na
producdo de concreto massa, obtiveram uma diminuicdo do calor de hidratagao,
principalmente nas primeiras idades. Os autores justificaram que este comportamento
deveu-se aos altos niveis de substituicdo de cimento por metacaulim, adotados na
ordem de 30% a 50%.

Segundo SOUZA (2003), este comportamento tende a ser diferente quando se usa
metacaulim com alta superficie especifica. AMBROISE et al. (1994) verificaram
aumentos do calor de hidratacdo, em relagdo a mistura de referéncia, de 1, 6 e 8 °C,
em pastas com substituicdes de 10, 20 e 30% de metacaulim com alta superficie
especifica, respectivamente, confirmando, deste modo, o efeito acelerador desta
pozolana sobre o processo de hidratagdo de cimento. Este comportamento também foi
obtido por BAl e WILD (2002) quando do uso de teores de substituicdo de 10% e 15%

em argamassas.
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Estes estudos evidenciam um panorama semelhante ao observado quando do uso da
silica ativa, ou seja, ndo oferece possibilidade de diminuigcdo do calor de hidratagcao
para estes materiais (SOUZA, 2003).

ZHANG e MALHOTRA (1995), num trabalho experimental em concretos que envolveu
uma mistura de 10 % de metacaulim com alta superficie especifica, outra com 10 % de
silica ativa, verificaram temperaturas semelhantes na mistura de referéncia e com
silica, sendo estas, um pouco inferiores as obtidas com o metacaulim. Na mistura com
metacaulim a temperatura maxima ocorreu em torno das 15 horas de hidratagao,
enquanto que nas demais, a temperatura maxima ocorreu as 19 horas (silica ativa) e
as 20 horas (referéncia). As maiores temperaturas nas mistura com o metacaulim
mantiveram-se até o fim do ensaio, ou seja, até o sexto dia. Os autores creditam estes
resultados a alta reatividade do metacaulim com o Ca(OH),. Os resultados deste

trabalho estdo apresentados na Figura 3.3.

SABIR et al. (2001), utilizando argamassas, também constataram ligeiro aumento no
calor de hidratagdo nas argamassas com silica e metacaulim com alta superficie

especifica, em relagao a argamassa de referéncia.

A comparagdo entre argamassas com silica ativa e com metacaulim de alta
reatividade, em relagéo ao calor de hidratagdo, também foi o foco principal do trabalho
realizado por FRIAS et al. (2000), onde constatou-se que as argamassas com 10% e
30% de metacaulim apresentaram um incremento na temperatura de 10 % a 15 %, em
relacdo a argamassa de referéncia, e ligeiramente superiores aos obtidos com silica
ativa. Segundo os autores, o incremento de temperatura na argamassa com
metacaulim de alta reatividade ocorreu entre a 18° e 30° hora de hidratacgéo, intervalo
semelhante ao observado por FRIAS e CABRERA (2001). FRIAS et al. (2000) apud
SOUZA (2003) acrescentam que o metacaulim de alta reatividade € um tipico exemplo
em que o efeito da reacdo pozolanica € compensado pelo efeito diluicdo decorrente da

substituicao de cimento Portland.
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Figura 3. 3 — Comportamento do calor de hidratagdo em diferentes misturas.

Fonte: ZANG E MALHOTRA (1995)

Utilizando metacaulim de alta reatividade em conjunto com a cinza volante, BAI e

WILD (2002) obtiveram menores valores para o calor de hidratagao.

No Brasil, durante a construgdo da barragem de Jupia' (Mato Grosso do Sul), utilizou-
se 0 metacaulim no concreto-massa dessa barragem, em niveis de substituicdo da
ordem de 30 a 50% da massa de cimento, ocasionando uma reducgéo na elevagao
adiabatica da mistura. Segundo SAAD et al. (1982), esta reducao esta relacionada aos

altos niveis de substituicdo de cimento por metacaulim.

SOUZA (2003) relata que os comportamentos discrepantes entre os resultados
apresentados por diversos pesquisadores relacionados a influéncia do metacaulim no
calor de hidratagdo pode ser decorrente de diferencas existentes na sua pureza e na
sua granulometria. Segundo este autor, esta situagdo evidencia claramente a

necessidade de um maior numero de pesquisas visando esclarecer, de modo mais

YA barragem de Jupid, localizada no estado de Mato Grosso do Sul, foi a primeira obra de

concreto do Brasil em que foi empregado a argila calcinada.
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preciso, a influéncia das caracteristicas fisicas e mineraldégicas do metacaulim nesta

propriedade.

3.2.1.2 Trabalhabilidade e consumo de agua

A trabalhabilidade do concreto é definida pela norma americana ASTM C 1252, como a
propriedade que determina o esforco necessario para manipular uma quantidade de
concreto fresco com uma perda minima de homogeneidade. O termo manipular inclui

as operacodes das primeiras idades como langamento, adensamento e acabamento.

De acordo com MEHTA e MONTEIRO (1994) trabalhabilidade é uma propriedade

composta de pelo menos dois componentes:
1. Afluidez, que descreve a facilidade de mobilidade;
2. A coesao, que descreve a resisténcia a exsudagéo ou a segregacao.

MEHTA e MONTEIRO (1994) ressaltam que devido a natureza composta desta
propriedade, e a sua dependéncia do tipo de construcdo e dos métodos de
langamento, adensamento e acabamento, nenhum método Unico de ensaio pode ser

projetado para medir trabalhabilidade.

Universalmente, a trabalhabilidade do concreto é determinada pelo ensaio de
abatimento do tronco de cone (“slump test’). Para o mesmo propésito, o segundo
método em ordem de importancia € o ensaio de Vebe, que tem mais significado para

misturas secas.

A trabalhabilidade do concreto € influénciada pelo consumo de agua, granulometria
dos agregados, aditivos quimicos e adigdes minerais. Varios trabalhos avaliaram a

influéncia desses fatores nesta propriedade, especialmente na demanda de agua.

SOUZA (2003), ressalta que o uso de pozolanas em concretos, como o metacaulim,
silica ativa e cinza volante, resulta normalmente no aumento da demanda de agua,

quando comparado com o concreto sem uso de adigdo mineral, para a obtengéo da

2 AMERICAN SOCIETY for TESTING and MATERIALS. ASTM C 125 — Definitions of Terms
Relating to Concrete Agregates. Philadelphia, 1993.
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mesma consisténcia. O aumento na demanda de agua no concreto devido ao uso do
metacaulim pode ser constatado nos trabalhos realizados por BASHEER et al. (1999)
e QIAN e LI (2001).

Este aumento na demanda de agua esta associado a elevada superficie especifica

destas pozolanas em relagdo ao cimento Portland.

RAO (2003) avaliou a trabalhabilidade de argamassas produzidas com adi¢gdo mineral
de silica ativa e observou que a trabalhabilidade diminui com o aumento do teor de
silica ativa. O autor acredita que esta diminuicdo esta relacionada com a alta
superficie especifica desta pozolana. Os resultados desta pesquisa pode ser

visualizado graficamente na Figura 3.4.

140
&oo120 o
~ y w L] [y -
o 100 S :
g W
- 80 s
z
o 60 B
% X Agua/aglomerante = 0,45
o 40 n
S 20 B e fguo/aglomerante = 0,50
}7

0 \ \ \ \ \ \ \

0 ) 10 15 20 o 30 3c
Stlica ativa D

Figura 3. 4 — Variacao da trabalhabilidade de argamassas com diferentes teores de

silica ativa.

Fonte: RAO (2003).

SABIR et al. (1999), relatando o aumento da demanda de agua em concretos com
metacaulim, verificaram que os testes padronizados de trabalhabilidade (abatimento
do tronco de cone, Vebe, fator de compactacdo) nao foram capazes de quantificar a
influéncia nas propriedades do estado fresco dos concretos fabricados com esta
pozolana, em especial nas misturas com baixa relacdo a/aglo, haja visto que estas
misturas, mesmo aparentando estarem relativamente secas, exibiam uma boa coesao

e compacidade quando vibradas.
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Segundo SOUZA (2003), na comparagdo da demanda de &agua obtida com o
metacaulim com as demais pozolanas, sdo observados poucos dados para que se
possam fornecer conclusdo a respeito do assunto. CALDARONE et al. (1994),
comparando a demanda de agua de concretos com o metacaulim e com silica ativa,
constataram uma diminuicao de 25 a 35% no consumo de aditivo superplastificante no

concreto com o metacaulim.

Aditivos superplastificantes, também chamados de aditivos redutores de agua de alta
eficiéncia, por serem capazes de reduzir o teor de agua do concreto de trés a quatro
vezes, consistem de tensoativos anidénicos de cadeia longa, massa molecular elevada
(20000 a 30000), com um grande numero de grupos polares na cadeia do
hidrocarboneto. Quando adicionados a mistura, sdo adsorvidos pelas particulas de
cimento. O tensoativo confere uma forte carga negativa, a qual auxilia a reduzir,
consideravelmente, a tensdo superficial da agua circundante e aumentar
acentuadamente a fluidez do sistema (MEHTA e MONTEIRO, 1994).

O consumo deste aditivo na fabricacdo de concretos com metacaulim foi avaliado por
varios autores. CALDARONE e GRUBER (1995) obtiveram uma reducao de 28% na
demanda de superplastificante no concreto com metacaulim, em relacdo ao concreto
com silica ativa. Avaliando teores de substituicio de 5, 10, 15 e 20%,
CHRISTODOULOU (2000) chegou a uma redugcédo meédia de 20% no consumo de
superplastificante com o uso do metacaulim em relacéo a silica ativa. Por outro lado,
ZHANG e MALHOTRA (1995), em outro trabalho experimental com o uso do
metacaulim e da silica ativa no concreto, em teores de substituicdo na ordem de 10%
sobre a massa de cimento, chegaram a conclusdo que o tipo de adicdo nao resultou
em variagao no consumo de superplastificante. BARATA (1998), estudando concretos
com teores de adicdo de 10% tanto para a silica quanto para o metacaulim, constatou
que para a/(c+tMCA) de 0,39 e 0,47, o consumo de superplastificante no concreto com
metacaulim diminuiu em aproximadamente 30% e 17%, respectivamente, em
comparagao ao obtido no concreto com a silica ativa. Contudo, para a relagao
a/(c+tMCA) de 0,64 o consumo de superplastificante no concreto com silica ativa foi de
40% do obtido com o uso do metacaulim. Acredita-se que este comportamento deve-

se a forma esférica da silica ativa, conforme apresentada na Figura 3.5.
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Figura 3.5 — Morfologia da silica ativa obtida por microscopia eletrbnica de

transmissao.

Fonte: MITCHELL et al. (1998).

Segundo SOUZA (2003), mesmo com auséncia de resultados conclusivos, acredita-
se que pelo fato da granulometria do metacaulim ser, em média, dez vezes superior a
da silica ativa, a sua adogdao tende a requerer um menor consumo de
superplastificante, pois em poucas situagdes ha um maior consumo deste aditivo, por

parte do concreto com o metacaulim.

AITCIN e NEVILLE (1993) apontam que a trabalhabilidade do concreto diminui devido
a tendéncia de floculacdo entre os grdos de cimento e a consequente retengcédo de
agua entre esses graos, resultando em um aumento do atrito interno da mistura
durante o adensamento. Devido as cargas elétricas superficiais nas particulas de
cimento, decorrente do uso dos superplastificantes, ha uma separagdo dessas
particulas, que se desfloculam e aumentam a fluidez da mistura de tal modo que uma
relagdo agua/cimento muito baixa pode ser suficiente para uma adequada
trabalhabilidade.

COLLEPARDI (1994) apud FERREIRA (1999) menciona dois problemas relacionados
com o uso de superplastificantes: (1) a tendéncia da perda rapida de consisténcia
depois da adigdo, que reduz o efeito benéfico da alta trabalhabilidade na hora da
colocagao do concreto; (2) a agao dos superplastificante € muito dependente do tipo
de cimento e da temperatura do concreto.
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O problema da perda rapida da plasticidade do concreto é essencialmente devido a
compatibilidade do cimento com o superplastificante (AITCIN e NEVILLE, 1993). Estes
aditivos, quando colocados no concreto, sdo usados em uma proporgdo geralmente
superior a 0,8% e inferior a 5% da massa do cimento, variando conforme a
consisténcia desejada do concreto (DAL MOLIN e WOLF, 1990).

3.2.1.3 Exsudacao

Segundo MEHTA (1994), a exsudagado é definida como um fenbmeno cuja uma
manifestacao externa é o aparecimento de agua na superficie apds o concreto ter sido

langado e adensado, porém, antes de ocorrer a sua pega.

Uma forma de avaliar a taxa de exsudacado de uma mistura de concreto é preconizada
pela norma americana ASTM C 232°. Este ensaio consiste em colocar e consolidar
uma amostra de concreto num recipiente de 250 mm de didmetro e 280 mm de altura
e, em seguida, a agua de exsudacao acumulada na superficie é retirada em intervalos
de 10 minutos durante os primeiros 40 minutos de ensaio e, dai em diante, em
intervalos de 30 minutos. A exsudacgdo € expressa em termos da quantidade de agua

acumulada na superficie, em relagdo a quantidade de agua existente na amostra.

A uso de pozolanas, tais como a silica ativa, metacaulim, cinza da casca de arroz e
cinza volante, proporcionam uma reducao na exsudacdo dos concretos. Segundo
BARATA (1998), isto é devido a um melhor empacotamento dos graos do cimento
pelas particulas extremamente finas das pozolanas, reduzindo os canais ascendentes

de agua.

De acordo com SOUZA (2003), o uso da pozolana metacaulim resulta numa
exsudacgao extremamente inferior a obtida no concreto de referéncia. Neste caso, tem-
se novamente como origem de tal comportamento a extrema finura dessa adi¢ao, que
provoca o melhor empacotamento dos grdos, reduzindo o numero de canais

ascendentes de agua.

* AMERICAN SOCIETY for TESTING and MATERIALS. ASTM C 232 — Standard Test Method
for Blending of Concrete. Philadelphia, 1993.
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O comportamento da exsudagdao em concretos com o uso de metacaulim foi estudado
por SAAD et al. (1982) que constataram, com teores de substituicdo de até 50% desta
adicao mineral, que a exsudacao é reduzida a metade, quando comparada com o

concreto de referéncia.

BASHEER et al. (1999), avaliando a influéncia da adicdo de metacaulim na
trabalhabilidade do concreto, verificaram que mesmo com menores valores de
abatimento, a mistura apresenta facilidade de langcamento e adensamento e
acabamento. Esta maior facilidade evidenciada com o uso de metacaulim é decorrente
de sua distribuigdo granulométrica. Esta distribuicido pode ser controlada durante a sua
producdo, tornando-se, deste modo, uma vantagem do metacaulim quando
comparada com outras pozolanas, como a silica ativa, que ndo possuem este controle.
Contudo, deve-se ressaltar que apesar das vantagens decorrentes do controle sobre a
sua granulometria, tem-se por outro lado o fato da moagem agregar custo a producao
do metacaulim (SOUZA, 2003).

3.2.1.4 Tempo de pega

O termo pega implica na solidificacdo da pasta plastica de cimento ou do concreto.
Para o cimento Portland, o come¢o da solidificagdo, ou inicio de pega, marca o
instante em que a pasta torna-se nao trabalhavel. De acordo com MEHTA e
MONTEIRO (1994), este instante é o limite de manuseio deste material. J& o fim de
pega, tempo necessario para solidificar completamente a pasta, é caracterizado pelo
inicio de desenvolvimento de resisténcia mecanica. Estudos demonstram que os
tempos de pega do concreto sao influenciados pelas adi¢des minerais tais como: silica

ativa, cinza volantes, cinza de casca de arroz e metacaulim.

BROOKS et al (2000) mostraram que o metacaulim, silica ativa e cinza volante agem
no sentido de retardar o tempo de pega de concretos de elevada resisténcia, e que
esse retardamento € tanto maior quanto maior o nivel de substituicdo. Para o
metacaulim, os autores observaram que para teores acima de 10% ha um aumento
no tempo inicial e final de pega dos concretos. Entretanto, para substituicbes maiores
que 15% de metacaulim, os pesquisadores observaram uma diminuigdo nos tempos

de pega. Segundo eles, este comportamento pode ser devido ao aumento da
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demanda de agua com a elevagao do nivel de substituigdo de metacaulim, o qual pode

ter contribuido para a formagdo de uma fase ligante que é mais densa, e para a

aceleracao da pega dos concretos.

RAO (2003), investigando a performance de argamassas produzidas com silica ativa,

conclui que o tempo de pega inicial diminui com o aumento do teor desta pozolana.

Segundo o autor, para pequenos teores desta adicdo mineral, os tempos de pega nao

sofreram influéncia, mas para teores acima de 30% de silica ativa, o tempo de pega

inicial foi apenas de 30 min. O autor ressalta que este baixo tempo de pega inicial é

devido aos altos teores de silica ativa adotados, os quais provocaram a falsa pega da

pasta. A Figura 3.6 mostra as variagdes obtidas nos tempos de pega com a adi¢cao

mineral de silica ativa na pasta de cimento.
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3.2.2 Influéncia das pozolanas no estado endurecido

Neste item é apresentada uma revisdo sobre a influéncia das adicbes minerais no

concreto endurecido.

3.2.2.1 Resisténcia a compressao

Muitos trabalhos tém sido desenvolvidos no sentido de investigar o comportamento
mecanico de pastas, argamassas e concretos quando parte do cimento é substituida

por, silica ativa, cinza volante, cinza de casca de arroz e metacaulim.

Estudos realizados tém demonstrado que, adequadamente utilizado, o metacaulim
promove um aumento na resisténcia a compressao nas idades iniciais de cura do

concreto.

WILD et al. (1996), utilizando a substituicdo parcial de cimento Portland por
metacaulim de alta reatividade (superficie especifica de 12000 m?kg), em teores
metacaulim de 0%, 10%, 15%, 20%, 25% e 30% na producdo de concreto,
constataram que até o décimo quarto dia ha uma melhora na resisténcia a
compressao. Os autores dizem que a melhoria da resisténcia no primeiro dia é
creditada, principalmente, a aceleracdo do processo de hidratacdo do cimento,
combinado com a contribuicdo do efeito filler. Eles acrescentam, que neste primeiro
dia, o efeito filler pode ser diluido quando adota-se altos consumos de metacaulim de
alta reatividade. Entre o sétimo e o décimo quarto dia, a melhoria da resisténcia a

compressao ¢é influenciada pela reagao pozolanica.

WILD e KHATIB (1997) apud SOUZA (2003), verificando a resisténcia relativa de
argamassas € pastas, relacionando a resisténcia da mistura com metacaulim de alta
reatividade com mistura de controle, obtiveram os melhores valores ao 14° dia com
melhorias na ordem de 40% sendo que nas outras idades também ocorreram
melhorias, independente do teor de substituicdo. Neste trabalho, os autores

constataram que apos o 28° dia ha a evidéncia, principalmente nas pastas, de reagdes
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secundarias do metacaulim de alta reatividade, sem que contudo tenha-se verificado

um aumento na resisténcia relativa da mistura.

SABIR et al. (1999), estudando misturas de 10% e 20% de metacaulim de alta
reatividade, também constataram uma maior eficiéncia desta adicao no décimo quarto
dia, sendo que, apés esta idade, houve um declinio desta eficiéncia, chegando, apés
um ano, a valores semelhantes de resisténcia a compressao, em relacéo a mistura de
referéncia. Por outro lado, no trabalho de CURCIO et al. (1998), utilizando
argamassas com teor de substituicdo de 15 %, verificou-se que as melhorias na
resisténcia estenderam-se até o vigésimo oitavo dia. KOSTUCH et al. (1993) também
constataram melhorias apds o vigésimo oitavo dia, contudo, apés um ano, obtiveram
resultados similares entre o concreto de referéncia e os com teores de substituicio de

10% e 20% de metacaulim alta reatividade.

SABIR et al. (2001) produziram concretos com 5% e 10% de substituigdo de cimento
por metacaulim de alta reatividade que resultaram ganho na resisténcia a compressao
até idades de 365 dias. Os autores relataram que para os mesmos niveis de
substituicado de cimento por material pozolanico, os concretos com metacaulim de alta
reatividade apresentaram resisténcias maiores que os concretos com silica ativa. Os
autores identificaram trés fatores principais que justificam esse aumento de resisténcia
do concreto com metacaulim em relacdo ao com silica ativa. O primeiro fator é o efeito
“filler” (preenchimento), que ocorre imediatamente, seguido da aceleracdo da
hidratacdo do cimento Portland, que ocorre dentro de 24 horas, e, finalmente, a reagao
pozolanica que tem seu efeito maximo dentro dos 7 a 14 primeiros dias para todos os
niveis de substituicio de metacaulim, entre 5% e 30%. Observaram-se, no entanto,
que para niveis de substituicdo acima de 15%, os ganhos de resisténcia séo

relativamente cada vez menores.

ZHANG e MALHOTRA (1995), comparando o desenvolvimento da resisténcia a
compressao do concreto com o metacaulim de alta reatividade em relacdo a outras
pozolanas de alta reatividade, conforme a Figura 3.7, constataram que a mistura de
10% de metacaulim apresentou maiores resisténcias até o sétimo dia e resisténcia um
pouco inferiores no vigésimo oitavo dia, em relacdo a mistura com silica ativa. Na
comparagao com mistura de referéncia, a mistura com metacaulim de alta reatividade

manteve-se sempre com resisténcia superiores. Segundo SOUZA (2003), esses
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resultado foram semelhantes aos obtidos por TAYLOR e BURG (1999) ao utilizarem o
teor de adicdo de 7% tanto para a mistura com silica ativa, como para a mistura com

metacaulim de alta reatividade.
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Figura 3. 7 — Comportamento da resisténcia a compressao, do concreto com silica

ativa e com metacaulim de alta reatividade.

Fonte: ZANG e MALHOTRA (1995) apud SOUZA (2003).

CALDARONE et al. (1994) identificaram um comportamento diferente na comparacao
entre cinco tipos de misturas: sem adigdo, com 5% de metacaulim de alta reatividade,
com 10% de metacaulim de alta reatividade, com 5 % de silica ativa e com 10% de
silica ativa, todos com a mesma relacdo a/(C+MCAR), igual a 0,40. Neste trabalho,
constatou-se em quase todas as idades analisadas um comportamento ligeiramente
superior das misturas com metacaulim de alta reatividade em relagao as misturas com
silica ativa. Na comparacado com o concreto de referéncia, houve em todas as idades
uma melhoria da resisténcia a compressao do concreto com metacaulim, tanto para o
teor de 5% quanto para o teor de 10%. Na Figura 3.8 pode-se visualizar estes
resultados. QIAN e LI (2001), adotando uma relagéo a/(c+MCAR) de 0,38 em misturas
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com 5% e 10% de metacaulim de alta reatividade, obtiveram melhorias semelhantes
as obtidas por CALDARONE et al. (1994).
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Figura 3. 8 — Comportamento da resisténcia a compressao do concreto com diferentes

teores de silica ativa e de metacaulim de alta reatividade.

Fonte: CALDARONE et al. (1994) apud SOUZA (2003).

SABIR et al. (2001) investigou a interferéncia da temperatura durante a cura do
concreto com metacaulim e concluiu que quando curado a 50°C, ocorre um ganho na
resisténcia no concreto nas primeiras idades (7 dias), comparativamente ao concreto
curado a 20°C. Ainda, verificou que o percentual de substituicdo de metacaulim reduz-
se de 10% para 5% quando se tem um concreto com relagédo agua/aglomerante igual
a 0,35 curado a 20°C e um concreto com relagdo agua/aglomerante de 0,45 e

temperatura de cura de 50°C, respectivamente.

QUIAN e LI (2001) estudaram as relagdes entre tensdo e deformagado para concreto
de alto desempenho produzidos com adi¢cao mineral de 0, 5, 10 e 15% de metacaulim.

Para o fator agua/aglomerante de 0,38, os autores concluiram que:

» A resisténcia a compressao dos concretos aumentou com a elevagao do

teor de metacaulim nas misturas;

» Para teores de 10 e 15% de metacaulim, a resisténcia a compressao dos
concretos aos trés dias foi maior que a resisténcia aos 28 dias da mistura

de referéncia (sem adicdo mineral). Segundo os autores, este
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comportamento confirma que o metacaulim tém influéncia direta na

resisténcia a compressao nas idades iniciais do concreto. Estes resultados

sdo apresentados na Tabela lll. 4 e na Figura 3.9.

Tabela Ill. 4 — Média da resisténcia a compressao.

_ Média da Resisténcia a Compresséao
% de metacaulim
(MPa)
nos concretos
3 dias 28 dias 60 dias
0 27,9 37,8 58,0
5 36,3 45,7 62,4
10 39,1 63,8 66,5
15 42,2 69,7 77,8

Fonte: QUIAN e LI (2001).
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Figura 3. 9 — Relagéo entre resisténcia a compressao e deformag¢ao do concreto aos

287 dias com diferentes teores de substituicbes de metacaulim.

Fonte: QUIAN e LI (2001).

BARATA e DAL MOLIN (2002) estudaram a metacaulinita proveniente da calcinagéo e

moagem do residuo do beneficiamento do caulim. Avaliando a influéncia dessa

pozolana na resisténcia a compressao, eles concluiram que para concretos com
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relagbes agua/aglomerante média e elevada (0,47 e 0,64), as resisténcias a
compressao dos concretos com metacaulinita foram 40% superior as dos concretos de
referéncia. Para concretos com relagdo agua/aglomerante reduzida (0,39), esse
aumento foi apenas de 9%. Conforme os autores, isto se deve a baixa resisténcia do
agregado graudo empregado (seixo de cava), o qual acabou sendo o limitador da
resisténcia dos concretos. Realizando testes comparando a metacaulinita produzida
com a silica ativa, eles observaram que os valores de resisténcia dos concretos foram
similares para todas as relagbes agua/aglomerante estudadas. Na Figura 3.10 pode-se

visualizar os resultados.
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Figura 3. 10 — Resisténcia a compressao dos concretos de referéncia e com adicéo de

10% de metacaulinita e silica ativa.

Fonte: BARATA e MOLIN (2002)

De acordo com BARATA e DAL MOLIN (2002), o aumento da resisténcia a
compressao dos concretos produzidos com metacaulinita em relagdo aos concretos de
referéncia € devido a extrema finura desta adicdo mineral e da presenca de fase
pozolanicamente ativa (caulinita desordenada estruturalmente). Essa concluséo, esta
de acordo com as afirmagbes de diversos pesquisadores comparando que a

metacaulinita proporciona as misturas de concreto os mesmos efeitos (“filler” e
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pozolanico) que a silica ativa. Consequentemente, seu uso pode se tornar viavel para

as mesmas aplicagdes — producao de concretos de alto desempenho.

3.2.2.2 Resisténcia a tracao

Segundo SOUZA (2003), no caso do uso de metacaulim de alta reatividade, consta-se
tanto para o concreto convencional quanto para o de alta resisténcia, a caréncia de um
maior numero de pesquisas referentes a sua influéncia na resisténcia a tragao, o que
tem como consequéncia a auséncia de resultados que possam evidenciar com clareza
0 seu comportamento. Dentre estas poucas pesquisas, destacam-se as realizadas por
CALDARONE et al. (1994) e ZANG e MALHOTRA (1995).

No estudo realizado por CALDARONE et al. (1994), utilizou-se vigas de 15 cm x 15 cm
x 51 cm para a obtencdo da resisténcia a tracao na flexdo nas seguintes idades 7, 28
e 90 dias. Neste trabalho, foi comparado o desempenho da mistura com a adigdo 10%
de metacaulim de alta reatividade, com o obtido na mistura com 10% de silica ativa e
com a mistura de referéncia (sem a adicao mineral), cujos valores pode ser visto na
Figura 3.11.
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Fonte: CALDARONE et al. (1994)

De acordo com os resultados obtidos por CALDARONE et al. (1994), tem-se nas

misturas com silica ativa e com o metacaulim de alta reatividade (MCAR) um melhor



35

desempenho em relacdo a mistura de referéncia. Na comparacao entre os resultados
obtidos com a silica ativa e com MCAR, constata-se que as misturas apresentam
valores semelhantes, sendo que as maiores diferengas entre os resultados foram
obtidas no sétimo dia. Esta diferenca se deve, possivelmente, a grande contribuicao
exercida pela MCAR as propriedades mecénicas nos primeiros quatorze dias de idade

do concreto.

Em relacdo ao estudo realizado por ZHANG e MALHOTRA (1995), o uso de um teor
de substituicdo de 10%, tanto para a mistura com MCAR quanto para a mistura com
silica ativa, sendo realizado o teste de tragdo por compressao diametral, para corpos-
de-prova cilindricos de 15,2 cm x 30,5 cm, e o ensaio de tragdo na flexdo, com uso de
vigas de 7,6 cm x 10,2 cm x 40,6 cm. Nesta pesquisa, os resultados foram obtidos
somente no vigésimo oitavo dia de idade e podem ser visualizados na Figura 3.12,
onde constata-se, novamente, os maiores valores nas misturas com silica ativa e com
o MCAR, em relagdo ao concreto de referéncia. Na comparacdo do comportamento
entre as misturas com adi¢des, verificou-se uma ligeira superioridade dos resultados
obtidos com MCAR.
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Figura 3. 12 — Comportamento da resisténcia a tracao na flexdao e na compressao

diametral de concretos produzidos com silica ativa e MCAR.

Fonte: ZHANG e MALHOTRA (1995).

QUIAN e LI (2001) relatam a necessidade de variacao do teor de substituicdo entre
10% e 15%, quando tem-se o objetivo de se obter um melhor desempenho na

resisténcia a tragao, decorrente do uso de MCAR no concreto.
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3.2.2.3 Médulo de elasticidade

De acordo com varias experiéncias, o médulo de elasticidade do concreto é pouco
influenciado pelo uso de adi¢gdes minerais (MEHTA e MONTEIRO 1994; MEHTA e
MALHOTRA, 1996), apresentando maior sensibilidade as variagdes de quantidade e
rigidez do agregado e pela resisténcia a compressao (relagao a/c e cura). Assim, na
medida em que as pozolanas influenciam na resisténcia mecéanica, também o médulo

de elasticidade sera efetuado na mesma proporg¢ao.

Ao pesquisar a literatura atual observou-se poucos trabalhos referentes ao médulo de

elasticidade e ao coeficiente de Poisson de concretos com adicdo de metacaulim.

SOUZA (2003) estudou o efeito da adigdo de metacaulim de alta reatividade (MCAR)
no modulo de elasticidade do concreto na idade de 28 dias. Com teores de
substituicdo de 5%, 10%, 15% e 20% de metacaulim de alta reatividade no concreto, o
autor obteve uma melhoria nesta propriedade. Segundo o autor, mesmo com a
melhoria dos resultados obtidos, com o aumento do teor de substituicdo de MCAR,
esta situagcdo ndo se manteve constante para as demais idades estudadas, e esta
relacionada a média das relagbes agua/(c+tMCAR) empregadas. Na Figura 3.13 pode-
se visualizar graficamente os resultados obtidos nesta pesquisa. O autor ainda
ressalta que, a ndo manuteng¢ao da melhoria observada na Figura 3.13 demonstra que
interacbes como o teor de substituicho x relacdo agua/(ctMCAR) e teor de

substituicdo x idade s&o importantes para o comportamento desta propriedade.
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Figura 3. 13 — Modulo de elasticidade em fung¢ao do teor de substituigao.

Fonte: SOUZA (2003).
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ISAIA (1995) avaliou nas idades de 28 dias e 91 dias o0 médulo de elasticidade (Ec) de
concretos com adicdo de cinza volante (CV), silica ativa (SA) e cinza de casca de
arroz (CCA). Nos concretos com silica ativa, observou-se acréscimos do Ec, com
tendéncias de aumento a medida que se elevou o teor dessa pozolana. Os aumentos
foram, em média, de 10% para os concretos com 10% de SA e de 13% para 20% de
SA. Conforme o autor, esses resultados foram similares aos obtidos por ALFES (1993)
que constatou o maior acréscimo de Ec para teores em torno de 10% de SA. Em
relacado a adi¢cdo de CV, o autor constatou que os concretos apresentaram, em média,
valores abaixo dos concretos de referéncia (sem adicdo), reduzindo-se a medida que
aumentou o teor de cinza. Para os concretos com cinza de casca de arroz os
resultados mantiveram-se intermediarios entre CV e SA, constatando-se acréscimos
médios em torno de 5%. Ao se empregar conjuntamente CV e SA, o mdodulo de
elasticidade decresceu ligeiramente em relacdo a SA pura e se manteve

aproximadamente estavel nas misturas de CV e CCA.

ISAIA (1995) observou uma relacéo direta entre a evolugdo do modulo de elasticidade
com o indice de atividade pozolanica, isto €, mdédulos menores para reatividades mais

baixas e maiores para mais altas.

Conforme ISAIA (1995), os efeitos das pozolanas CV, SA e CCA sobre o Ec podem
ser explicados por meio de dois mecanismos: aumento do volume de pasta a medida
que cresce o teor de pozolanas e refor¢co da interface pasta/agregado pelos efeitos
microfiller e pozolanico. ISAIA (1995) menciona que o primeiro efeito ocorre em fungao
do método de dosagem adotado para o material cimentante que, quando adota-se por
substituicdo em massa do cimento por pozolana, acarreta-se um aumento no volume
de pasta devido a menor massa especifica das pozolanas. J&4 o segundo efeito

depende da reatividade e finura da pozolana utilizada.

3.2.2.4 Retracao

A condigdo em que se encontra a agua nas misturas cimenticias, no estado fresco e
endurecido, representa um importante papel nos mecanismos responsaveis pela

retragédo de concretos e argamassas.
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A matriz cimenticia dos concretos é composta, principalmente, por silicato de calcio
hidratado (C-S-H) e vazios, que podem estar saturados, secos ou parcialmente
preenchidos por agua. A movimentagao da agua presente no interior dos concretos faz
com que se tenha uma deformagédo de sua estrutura, a qual ira depender da forma

como a agua esta ligada e do tipo de poro em que a agua esta contida.

Os poros na estrutura do concreto sao basicamente classificados em poros de gel e
poros capilares (YOUNG, 1988). Os poros de gel sdo os poros da estrutura interna do
C-S-H e tém diametro compreendido na faixa denominada dos microporos (d<2nm); ja
os poros capilares correspondem aos formados pelos vazios intergranulares (BUIL e
OLLIVIER, 1992) e tém didmetro compreendido na faixa de mesoporos e macroporos

(respectivamente, 2< & <50 nm e @>50 nm).
Quanto a agua contida na pasta endurecida dos concretos, ela e classificada em
funcao do didmetro dos poros em que ela se localiza e da sua dificuldade de remocéo,

sendo atualmente classificada em:

Agua quimicamente combinada: € a agua retida nos produtos hidratados do

aglomerante, removida apenas em temperaturas acima de 100°C.

e Aguainterlamelar: é a 4gua que ocupa os espacos entre as camadas internas
da estrutura do C-S-H, removida quando em ambiente com umidade relativa
em torno ou abaixo de 11% de umidade (TAYLOR, 1997).

e Agua adsorvida: é a agua que em razdo da forca de atracdo molecular
permanece fisicamente retida na superficie dos produtos solidos do

aglomerante, presente nos microporos e Nos mesoporos.

e Agua capilar: é a agua contida nos maiores poros capilares, especificamente
na faixa de macroporos, também denominada agua livre em razao da baixa

tensao superficial. Sua remocao nao implica na variagao de volume.
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Os principais mecanismos causadores da retragao sao:

- Mecanismo de tensdo: Este mecanismo estd fundamentado no efeito fisico da
retracdo por depressao capilar. A pressdo do liquido que se encontra dentro de
capilares € denominada pressao capilar. A tensao superficial e o raio de curvatura da
superficie formada pelo liquido (menisco) sdo paradmetros com os quais se calcula a

pressao capilar, de acordo com a equacgao de Laplace (Equagéao 1).

Equacao 1

Em que:
Pc = Pressao capilar;
o = Tensao superficial;

R1 e Ry, = Sao0 os raios de curvatura do menisco nas dire¢des ortogonais.

A pressao capilar exerce uma forga de atracdo (F,) entre as paredes do capilar ou
entre duas particulas separadas por um liquido que preenche o capilar. Em um
ambiente com umidade relativa igual a 100%, tem-se uma pressao de vapor saturante
em equilibrio com a pressdo capilar. Quando o material poroso é exposto a um
ambiente com umidade relativa abaixo de 100%, ocorre desequilibrio entre a pressao
de vapor parcial e a pressao capilar, causando evaporacao do liquido que forma o
menisco para que seja atingido um equilibrio (QUAGLIANO e VALLARINO, 1985). A

pressao capilar de equilibrio é expressa pela equacéao 2:

Pe = ﬁ']ﬂ [11 Equacgéao 2
PaRT Po
Em que:
P. = pressao capilar;
My = massa de um mol de agua;
Pa = densidade da agua;
R = constante geral dos gases perfeitos;
T = temperatura;

(p/po)= umidade relativa.
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Com a evaporagcdo da agua em ambientes com umidade relativa abaixo de 100%,
ocorre a diminuigdo do raio do menisco até ser atingida a pressao de equilibrio, como
estabelecido pela equagdo de Kelvin. De acordo com a equagdo de Laplace, a
diminuicdo do raio do menisco provocara um aumento da pressdo capilar e,
consequentemente, da forga de atragcao entre as particulas, manifestada pela retragcao
do material (WITTMANN, 1982; YOUNG, 1988; BASTOS, 2001).

Ha um estagio limite onde a resisténcia a tracdo da agua é excedida, n&do sendo mais
possivel existir o menisco. YOUNG (1988) sugere que a pressido capilar s6 é
significativa em poros com didmetro abaixo de 35 nm, atingindo um valor maximo em
poros em torno de 2,5 nm em ambiente com umidade relativa entre 40% e 50%. Xl
JENNINGS (1989) confirmam que o estagio limite é atingido para poros com 2,5 nm,

em ambiente com 40% de umidade relativa.

- Mecanismo de variagéo da tenséo superficial: Estd associado ao desequilibrio de
forgas na superficie dos materiais resultando em tensdes de tragao na superficie livre
ou na interface entre dois materiais; sendo a interface soélido-liquido, a tensao
superficial provoca a compressao do solido. Em um material poroso, com umidade
abaixo de 40%, a secagem progressiva reduz o filme de agua adsorvida a superficie
das particulas sélidas e, por consequiéncia, aumenta a tensao superficial entre a agua
e a superficie sdlida. Isto provoca uma compressdo da superficie sélida que se
manifesta por uma contragdo da massa. Como os materiais cimenticios em geral tém
uma grande area especifica, a diminuicdo da umidade relativa aumenta a tensao
superficial na interface sélido-liquido, que pode resultar em uma retragao significativa

do material.

- Mecanismo de variacdo da pressdo de separacdo: Com a secagem progressiva
do material poroso, ocorre a formacdo de meniscos em poros capilares, no entanto,
admite-se que neste mesmo poro existem superficies solidas muito mais préximas do
que o admitido pela teoria de depressao capilar. Neste caso, uma tensao normal
resulta das camadas de agua adsorvidas sobre as duas superficies formadas pelo
estreitamento do poro (Figura 3.14), impedindo que haja uma maior aproximagao entre

as superficies soélidas (XI JENNINGS, 1989). Esta tensdo € designada pressao de
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separacdo*. Em virtude do estabelecimento do equilibrio com a umidade relativa, a
agua sai do capilar e ha diminuigdo da espessura das camadas de agua adsorvida.
Isto resulta na diminuicdo da tensao de separagdo e, consequentemente, resulta em
retracdo. Apesar de estar relacionado a perda de agua em poros capilares em
ambientes com umidade relativa acima de 50% (WITTMANN, 1982), o mecanismo de
variagdo da pressao de separagdo também é considerado como a principal causa da
retracdo em razao da perda da agua interlamelar, o que seria uma contradigao, pois a
perda desta agua somente ocorre em ambiente com umidade relativa inferior a 11%
(TAYLOR, 1997).”

Agua capilar Agua adservida

Tensio normal

Vapor de dgua
(com ar)

Figura 3. 14 — Representacdo esquematica da adsor¢do da agua em um capilar de

pasta de cimento.
Fonte: YOUNG (1988).
Segundo NETO (2002) existem dificuldades no entendimento do fenémeno da

retragdo em razdo da complexidade dos diferentes mecanismos atuantes e de fatores

que podem influenciar o fendbmeno. Com base nas descricdes dos mecanismos

* Na literatura nacional, freqlientemente se encontra este mecanismo denominado
como pressao de desligamento, o que seria uma tradugao literal da expressao em
inglés, disjoining pressure. Esta denominacdo também se deve a explicagdo do
mecanismo ser baseada na adsorgdo de agua de acordo com o modelo de Munich.
Neste estudo, adotou-se o termo pressao de separacao por descrever de uma forma

mais adequada o mecanismo do fendbmeno da dessorgao.
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associados a perda de agua, pode-se resumir que no decorrer da secagem do material

ocorre:

* Perda da agua capilar contida nos poros de maior diametro (macroporos),

porém, sem atingir valores significativos de tensao capilar;

* Inicio da formacao de meniscos na faixa de mesoporos e do conseqiiente
aumento da tensdo capilar. Ao mesmo tempo, a difusdo da agua contida em
poros com diametro menor, porém conectados, também provoca uma variagao

da presséao de separacgao;

* Em ambientes com umidade relativa baixa, os didmetros de poros pequenos
(40% de umidade relativa e 2,5 nm), atingem um estagio onde nao é possivel
existir 0 menisco. A partir desse instante, a variagdo dimensional se da em
razao da variagao de tensdo superficial da dgua adsorvida na superficie solida

e da variagao da pressao de desligamento da agua interlamelar do C-S-H.

Em geral, varios mecanismos podem atuar causando deformacgao volumétrica, porém,

pode-se simplifica-los para exemplificar a deformagéo nos concretos (Equacao 3):

E=gst gt e+t e+ g, Equacdo 3

Em que:

€ = deformacéo total

&s = deformacgao resultante da retragdo por secagem

& = deformacgao resultante da fluéncia

€2 = deformacao resultante da retragao autégena

e/t = deformacéo resultante da variagdo de temperatura

€. = deformacao resultante da carbonatacao

As retragbes em materiais cimenticios podem ser classificadas nos seguintes tipos:

1. Retracdo pléstica: A retragédo plastica € a redugdo do volume do concreto

fresco, quando o mesmo ainda se encontra no seu estado plastico. Este



43

fenbmeno ocorre por aproximadamente duas horas, iniciando apds a
evaporagao da agua existente sobre a superficie do concreto e terminando
normalmente de forma rapida, com o endurecimento do concreto. Se a retragéao
ndo é uniforme ou ha resisténcia a este movimento, tem-se como resultado o
aparecimento de tensdes na superficie do concreto, que via de regra ocasiona
fissuras, sendo, deste modo, denominadas fissuras por retragcdo plastica
(COHEN et al., 1989).

Retracdo por secagem: A retracdo de secagem é a parte da retragdo total
associada com a redugdo do volume ocasionado pela perda de umidade
interna do concreto por transferéncia com o meio ambiente. Ela consiste em
um importante indicador de desempenho para o concreto. Quanto menor for a
tendéncia de um concreto retrair, seja em fungdo da secagem ou por outro
motivo, menor também €& o risco de ocorréncia de fissuras, que consitem em
portas abertas para a penetracdo de agentes agressivos que venham estar
presentes no meio ambiente. Isso sem falar no impacto estético que o
surgimento de fissuras pode vir a proporcionar em uma edificagdo (NETO,
2002).

Retracdo quimica: diminuigdo dimensional em razdo do volume de produtos
hidratados ser inferior ao volume de produtos anidros. Também denominada de

contracdo Le Chatelier, autor da descoberta do fenédmeno.

Retracdo autégena: definida como a mudanga de volume sob temperatura
constante, e sem perda de umidade da mistura cimenticia para o meio
ambiente, é causada pela reducdo da umidade relativa no interior dos poros
em decorréncia da evolugédo da hidratagdo do cimento (POWERS, 1968).
Neste tipo de retrac&o, ocorre o consumo da agua dos capilares em raz&o das
reacdes de hidratacdo resultando na retracdo do material. Este mecanismo
também é conhecido como auto-secagem. TAZAWA et al. (2000) sugere que o
resultado macroscoépico da retragcao autdégena seja a soma da retragdo quimica
mais o efeito fisico da autosecagem, que seria a retracdo por depressao

capilar.

Retracdo ou contracdo térmica: A reagdo entre o cimento e a agua é
exotérmica, gerando calor, liberado para o ambiente, sendo parte deste calor

liberado nas idades iniciais quando a mistura cimenticia ainda é suscetivel a
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deformacgdes; em grandes volumes parte deste calor é acumulada ocasionando
uma expansao térmica. Quando a taxa de hidratacdo diminui, a temperatura
diminui e, como consequéncia, tem-se a retragcdo térmica ou contragao térmica,

que pode causar sérios danos a determinadas estruturas (WITTMANN, 1982).

Cabe citar que nesta pesquisa somente foi avaliada a deformacao resultante da

retragédo por secagem dos concretos.

A retracdo por secagem e a retracdo autdgena sao causadas, principalmente, pelo
mesmo mecanismo de tensao capilar. A causa da retragdo por secagem ¢é a perda da

umidade para o ambiente e a retracdo autdgena para as reacgdes de hidratacao.

HELENE e MEDEIROS (2004) citam que a retragdo por secagem consiste em um
importante indicador do desempenho do concreto. Quanto menor for a tendéncia de
um concreto retrair, seja em fungdo da secagem ou por qualquer outro motivo, menor
também sera o risco de ocorréncia de fissuras, que consistem em portas abertas para
a penetracdo de agentes agressivos que venham estar presentes no meio ambiente.
Isso sem falar no impacto estético que o surgimento de fissuras pode vir a

proporcionar em uma edificagao.

Segundo DAL MOLIN (1995), as fissuras decorrentes da retragao plastica ou do
processo de dessecacao superficial tendem a ocorrer quando nao é realizada a cura
do concreto e quando a velocidade de evaporagao de agua na superficie for maior que
a taxa de reposicao de agua pelo fenbmeno de exsudacdao. Como as pozolanas
altamente reativas causam uma significativa diminuicdo do fenémeno da exsudacao,
ou seja, diminuicdo da ascensdo de agua a superficie do concreto, ha possibilidade de
se ter o aumento das fissuras, principalmente quando a taxa de evaporagao é elevada
(KHAYAT e AICTIN, 1993).

3.2.2.5 Durabilidade

A expressao “durabilidade do concreto” é usualmente empregada para caracterizar em
termos gerais, a resisténcia do concreto ao ataque de agentes agressivos fisicos e

quimicos. A natureza, a intensidade e os mecanismos implicados em cada um desses
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diversos ataques podem variar consideravelmente, e essa é a razdo pela qual a

expressao durabilidade do concreto é muito vaga (AITCIN, 2000).

Segundo a ASTM E 632 (1996), a durabilidade é a capacidade de manter em servigo
um produto, componente, montagem ou construgdo durante um determinado periodo

de tempo especificado.

De acordo com ISAIA (1995), atualmente, a durabilidade das estruturas de concreto
esta sendo encarada num sentido mais amplo do que, até entéo, se concebia. Nota-se
mudanca de enfoque, ndo na durabilidade propriamente dita, mas na expanséao de seu

conceito a quase todos os tipos de concreto e condigdes ambientais.

Atualmente, devido a existéncia de grande quantidade de estruturas de concreto com
problemas de durabilidade, é cada vez maior a tendéncia da utilizagdo de concretos
com excelentes propriedades relacionadas a trabalhabilidade, resisténcia, estabilidade
dimensional e, principalmente, a durabilidade. Estes concretos sao designados pela
literatura técnica atual como concretos de alto desempenho. O termo “concreto de alto
desempenho” é usualmente utilizado na literatura para descrever misturas de concreto
que possuem alta trabalhabilidade, alta resisténcia e baixa permeabilidade (MEHTA e
MALHOTRA, 1996).

Os componentes do concreto de alto desempenho sdo os mesmos, em principio, que
os utilizados em concreto convencional (FERREIRA, 1999). Entretanto, é necessario
um maior controle de qualidade, tanto em relagdo a materiais, como em relagédo a

alguns procedimentos executivos.

Normalmente os concretos de alto desempenho apresentam um consumo elevado de
cimento Portland, o que provoca aumento do calor de hidratacdo, que pode ser
reduzido com uso de materiais pozolanicos (cinza volante, silica ativa, cinza de casca
de arroz, metacaulim, entre outros).

Genericamente, pode-se dizer que o emprego de materiais pozolanicos em concretos
tem como o objetivo melhorar o seu desempenho e a substituicdo reduzir o consumo

de cimento, geralmente, por questao de custo ou durabilidade.
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A incorporacao de materiais pozolanicos, seja substituindo ou como adicao a massa
de cimento, aumenta a vida util de argamassas e concretos de cimento Portland,
desde que seja efetuada uma cura adequada. Segundo MEHTA e MONTEIRO (1994),
este fato ocorre porque o hidroxido de calcio (CH), produzido das reagdes de
hidratacdo de cimento, reage com a pozolana para formar produtos de hidratagao
secundarios, como os silicatos de calcio hidratados (C-S-H de baixa densidade) que
preenchem os vazios capilares grandes e refinam a estrutura dos poros;
consequentemente, a permeabilidade do sistema é reduzida e ha um aumento na
resisténcia mecanica e na durabilidade. Os autores citam que outro aspecto positivo
da reagao pozolanica é a redugado do teor de CH da matriz de cimento, tornando-a

mais resistente ao ataque de sulfatos e a ocorréncia da reagéo alcali-agregado.

A reacao alcali-agregado é a reagdo entre os ions alcalinos do cimento Portland (ou de
outras fontes) e certos constituintes silicosos presentes no agregado. Os produtos
dessa reacdo sido expansivos e podem se manifestar através de: expansdes,
movimentagdes diferenciais, fissuragdes, exsudagao de gel e redugédo da resisténcia
mecénica do concreto. As Figuras 3.15a) e 3.15b) ilustram a microestrutura de um

concreto com a patologia de reagao alcalis-agregado.

a) “ b)

Figura 3. 15 — Espectro de raios X da reagdo do agregado de opala (SiO,.2H,0), na

cura térmica em solugdo a 1N NaOH. a) apds 3 dias de cura; b) apds 14 dias de cura.

Fonte: AQUINO et al. (2001).
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A importancia da reagao pozolanica para a tecnologia dos concretos € que ela reduz o
teor de Ca(OH), nos poros do concreto, o qual tem influéncia direta sobre a velocidade
da reacao alcali-agregado e sobre as caracteristicas fisicas dos produtos formados
dessa reacao. Esta reducdo na concentracdo do hidréxido de calcio (CH) devido a
reagdo pozolanica, torna as adi¢gdes minerais uma importante alternativa para evitar o

surgimento da patologia de expansao do concreto devido a reagéo alcali-silica.

Com relacdo ao consumo de CH pela reacdo pozolanica com o metacaulim,
KOSTUCH et al. (1993) afirmam que teores de substituicao de 20% de cimento por
metacaulim removem por completo o CH do concreto aos 28 dias de idade. ORIOL e
PERA (1995) relatam que incorporagbes de 30% a 40% de metacaulim sao
necessarias para consumir todo o CH disponivel em pastas com relagao
agua/aglomerante de 0,5, curadas por 28 dias em solug¢ao saturada de cal. WILD et al.
(1997) observaram que, apés um ano de hidratagdo, pastas com 15% de metacaulim
ainda apresentavam 50% do conteudo de CH de pastas sem pozolanas. Os autores
acreditam que o metacaulim seja menos eficiente que a silica ativa na remogao de CH
e sugerem que sejam empregados niveis de substituicao acima de 15% para que haja

a completa remocao do referido produto de hidratacao.

Segundo ZAMPIERI (1989), as reagdes pozolanicas entre a metacaulinita e o
hidroxido de calcio sdo, em esséncia, reagdes de dissolugcdo e formacao de novas
fases. Assim sendo, a metacaulinita, principalmente devido ao grande desequilibrio
fisico-quimico (desordenagdo atdbmica) oriundo do processo térmico, ao entrar em
contato com o meio fortemente alcalino das pastas hidratadas de cimento Portland (pH
em torno de 13,5), provoca a dissolugao do silicio e do aluminio na superficie de suas
particulas, que, posteriormente, reagem com o excesso de calcio existente,

cristalizando em aluminatos, silicatos e alumino-silicatos de calcio hidratado.

WILD et al. (1997) determinaram o consumo de hidroxido de calcio e o
desenvolvimento da resisténcia em pastas e argamassas de cimento Portland com
metacaulim, que foram curados em agua a 20°C. O cimento Portland foi substituido
por metacaulim nas proporcdes de 0, 5, 10 e 15%. O percentual de hidroxido de calcio
existente nas pastas e argamassas foi determinado através de analise
termogravimétrica (TG) e observou-se que a taxa minima de hidréxido de calcio

encontrado, em percentual relativo a massa de cimento Portland, ocorreu aos 14 dias.
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Isto significa que, naquela idade, a quantidade de hidroxido de calcio consumida
através de reagcdo com o metacaulim é maior que a quantidade produzida pela
hidratacdo do cimento Portland. Para idades de até 365 dias observa-se, ainda, a
existéncia de hidroxido de calcio, até mesmo para substituicdes de 15%, o que sugere
um percentual de substituicdo acima deste teor para total eliminagdo do hidréxido de
calcio. Esse percentual 6timo é determinado dependendo da pureza do metacaulim e
da quantidade de hidréxido de calcio produzida pelo cimento Portland, o que depende,

por sua vez, da sua composicao.

O consumo de adi¢cdes minerais envolve uma questdo bastante polémica no meio
cientifico. Alguns autores cogitam a possibilidade de que a reagdo pozolanica venha
reduzir a alcalinidade da solugédo dos poros do concreto (reducdo do pH), e com isso,
destruir a pelicula passivadora do aco, favorecendo a ocorréncia de corrosao
(HELENE, 1993; YAMATO et al., 1993). No intuito de contribuir para o esclarecimento
dessa discussdao, COLEMAN e PAGE (1997) investigaram a solugdo dos poros de
pastas de referéncia e com varias porcentagens de metacaulim. De acordo com os
resultados, teores de substituicdo de 10 e 20% de cimento proporcionaram reducoes
no pH da solucdo dos poros, entretanto, ndo a ponto de afetar diretamente a
estabilidade do filme passivador que protege a armadura contra a corrosdo, uma vez
que o pH da solugdo com 20% de metacaulim (para 100 dias de cura) ficou em torno
de 13,2, sendo superior ao pH de 12,5, valor correspondente a solugédo saturada de
CH (ZHANG e GJORYV, 1991).

Investigacoes iniciadas ha mais de trés décadas por LONGUET et al. (1973) indicam
que o pH da solucéo dos poros de uma pasta ou concreto é determinado, em primeira
instancia, pela presenca de hidréxido de sédio e de potassio, e, em segundo lugar, do
hidroxido de calcio. ISAIA (1995) explica que a concepg¢éo convencional de que o pH
da solugdo dos poros do concreto origina-se da solugdo saturada de hidroxido de
célcio ndo é correta pois, embora seja moderadamente soluvel, produz acdo tampao

(“buffering action”).

A corrosao da armadura nas estruturas de concreto esta condicionada a destruigao da
camada de passivacao existente sobre a superficie do acgo, cuja ocorréncia esta ligada
a duas causas principais (ISAIA 1995): a presenca de quantidade suficiente de

cloretos e a diminuig&o da alcalinidade da solugéo dos poros do concreto.
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Pesquisas avaliando a resisténcia a penetracdo de cloretos em concretos
confeccionados com pozolanas obtiveram bons resultados. CALDERONE et al. (1994)
mostraram, através do ensaio de penetragado acelerada de ions cloretos (ASTM 1202,
1992)°, que a resisténcia a penetragéo de cloretos no concreto com adigdo de 10% de
metacaulim de alta reatividade foi substancialmente superior a do concreto de
referéncia e similar a da mistura com 10% de silica ativa. Comportamento semelhante
foi constatado por ZHANG e MALHOTRA (1995) com metacaulim de mesma
procedéncia da pesquisa anterior. Na Tabela Ill.5 sdo apresentados os valores de
resisténcia a penetracdo de cloretos obtidos nas duas pesquisas experimentais. De
acordo com os resultados, os concretos com incorporagdo de metacaulim de alta
reatividade, independente da forma de utilizagao (adigdo ou substituicio), apresentam
valores de carga elétrica passante inferiores a 1000 Coulombs. Segundo a norma
americana ASTM C 1202 (1992), essas misturas de concreto podem ser classificadas

como alta resisténcia a penetracio de cloretos.

Tabela Ill. 5 — Carga elétrica passante de concreto com relacao a/c de 0,4.

ZHANG e MALHOTRA’ CALDARONE et al. ~

Misturas 28 dias 90 dias 56 dias

Carga Elétrica

Referéncia 3175 C 1875 C 4832 C

Metacaulim de alta

reatividade - 10%

390 C 300 C 754 C

Silica ativa — 10% 410C 360 C 878 C

Observacgoes:

* Misturas com substituicdo de cimento por metacaulim.

** Misturas com adicdo de metacaulim a massa de cimento.

Fonte: CALDARONE et al. (1994); ZANG e MALHOTRA (1995)

No que diz respeito as propriedades do concreto no estado fresco quanto ao estado
endurecido, pode-se salientar, em primeiro lugar, que os beneficios técnicos da
incorporagédo de particulas finamente divididas dentro de uma mistura de concreto

tende a melhorar a trabalhabilidade, e reduzir a exigéncia de agua para uma dada

°® AMERICAN SOCIETY for TESTING and MATERIALS. ASTM C 1202 — Test method for

electrical indication of concrete’s ability to resist chloride ion penetration. Philadelphia, 1992.
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consisténcia e/ou em grandes volumes (quantidades elevadas). Em segundo lugar, em
geral, ha um aumento na resisténcia final, reducdo da permeabilidade, e aumento da
durabilidade a ataques quimicos. Em terceiro lugar, uma melhorada resisténcia a
fissuragdo térmica é obtida devido ao mais baixo calor de hidratacido de cimentos
misturados e é aumentada a capacidade de resisténcia a tracédo do concreto contendo

adigdes minerais.

O conhecimento das caracteristicas do ambiente onde o concreto sera submetido é
importante na garantia de sua maior durabilidade. Diante disso, a nova versao da
norma brasileira NBR 6118 (2003) determina parametros de dosagens para os
concretos, conforme a classe de agressividade ambiental que a estrutura estara
submetida. Essa norma sugere que se adote como resisténcia a compressao minima
para o concreto armado, os valores de 20 MPa, para a classe de agressividade
ambiental |, e de 40 MPa, para a classe de agressividade ambiental IV. Quanto a
relagdo agua/aglomerante, &€ recomendado o valor maximo 0,65 (classe de
agressividade ambiental I) e o valor maximo de 0,45 (classe de agressividade

ambiental 1V).

3.3 MICROESTRUTURA DOS CONCRETOS

O progresso no campo dos materiais resultou principalmente do reconhecimento do
principio de que as propriedades de um material tém origem na sua estrutura interna,
em outras palavras, as propriedades podem ser modificadas por mudancgas

adequadas na estrutura do material.

As relacbes estrutura-propriedade constituem a esséncia da moderna ciéncia dos
materiais. Embora o concreto seja o material estrutural mais amplamente empregado,
a sua estrutura é altamente heterogénea, dindmica e complexa, fato que dificulta a

compreensao das relagdes estrutura-propriedade para este material.

Segundo MEHTA e MONTEIRO (1994) a natureza heterogénea e dindmica do
concreto é a principal razdo porque os modelos tedricos de relagdo estrutura-
propriedades, de modo geral, tdo importantes na previsdo do comportamento de

materiais de engenharia, sdo de pouco uso, no caso do concreto.
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A nivel macroscépico, a macroestrutura dos concretos apresenta-se como uma
estrutura grosseira, sendo visiveis a olho nu, duas regides: agregados graudos de
diferentes formas e tamanhos, e o meio ligante, o qual consiste de uma massa

continua de pasta endurecida (Figura 3.16).

Figura 3. 16 — Segao polida de um corpo-de-prova de concreto.

Fonte: MEHTA e MONTEIRO (1994).

A nivel microestrutural comegam a aparecer as complexidades da estrutura dos

concretos, onde se verifica, que o concreto € um material polifasico (Figura 3.17).

Figura 3. 17 — Fotomicrografias eletrénicas de varredura de um concreto (Imagens

obtidas nesta pesquisa).

Visando facilitar o entendimento da microestrutura dos concretos e sua influéncia nas
propriedades mecanicas e na durabilidade, os pesquisadores dividiram a

microestrutura dos concretos em trés regides: regido do agregado, que pode conter
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varios minerais, além de microfissuras e vazios; regidao da matriz de pasta de
argamassa ou de cimento, com natureza complexa e dindmica; matriz da zona de
transicdo, que segundo MEHTA e MONTEIRO (1994) representa a regido interfacial
entre as particulas de agregado graudo e a pasta de cimento, sendo uma camada

delgada, tipicamente de 10 a 50 um de espessura ao redor do agregado graudo.

A regido da zona de transicdo é geralmente considerada o elo mais fraco em relagao
as outras duas regides do concreto, e consequentemente, exerce uma influéncia
muito maior sobre o comportamento mecanico do concreto. Conforme MEHTA e
MONTEIRO (1994), na Figura 3.18 é apresentado um modelo esquematico da regido

da zona de transi¢cao e da matriz de pasta de cimento do concreto.

C-A-8-H
(Etringita )

oL

Agregado £ —-- o .

Zona de Transigao . ,
¢ Matriz de pasta de cimento

Figura 3. 18 — Representacao diagramatica da zona de transi¢cdo e da matriz de pasta

de cimento do concreto.

Fonte: MEHTA e MONTEIRO (1994).
O conhecimento dos elementos da microestrutura do concreto é essencial no
entendimento de propriedades importantes do concreto, tais como a resisténcia a

compressao, médulo de elasticidade, retragao, porosidade e durabilidade.

A seguir é apresentada uma revisdo dos elementos gerais da microestrutura do

concreto.
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3.3.1 Pasta de cimento

De acordo com DIAMOND (1976) apud RIGO (1998), as fases cristalinas presentes na

microestrutura das pastas de cimento do concreto séo:

a) CH ou Ca(OH).: portlandita ou hidréxido de calcio. Sao cristais trigonais com
ao= 0,37 nm e co= 0,49 nm. A estrutura contém camadas de octaedros Ca(OH),
ligados, com grupos OH n&o constituindo pontes de hidrogénio. A morfologia
dos cristais muda durante o curso da hidratacdo e é essencial aos varios
reagentes adicionados. As particulas de CH, nas primeiras idades, aparecem
como placas hexagonais finas (Figura 3.19), muitas vezes com dezenas de
micrometros de espessura. Apos esta formacdo inicial, os depédsitos de
hidroxido de calcio crescem massivamente, perdendo seu contorno hexagonal,
e invadem e encapsulam (envolvem) outras regides da pasta contendo gel e
outros constituintes. As pastas maduras sdo marcadas por depdsitos extensos
deste material, facilmente reconhecidos pelos planos paralelos e superficies de
aspecto liso, exceto onde sofrem fratura. Na vizinhanga das particulas do

agregado os depdsitos de CH apresentam morfologia complexa.

Figura 3. 19 - Cristais de hidréxido de calcio (portlandita) formados na hidratagdo do

cimento Portland.

Fonte: FURNAS CENTRAIS ELETRICAS S.A.

b) Etringita (CsAS3H3p): cristais trigonais com ap= 1,12 nm e cp= 2,45 nm. Possui
estrutura em colunas de Ca3Al(OH)s.12 H,O dispostas paralelamente ao eixo ¢

(eixo de agulha), com ions sulfato e moléculas de agua presentes entre as
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colunas adjacentes. Outros compostos que tém estruturas semelhantes sao
agrupadas sob o termo AF. A etringita aparece na microestrutura dos
concretos em dois aspectos morfolégicos. Na primaria sdo bastdes estreitos
relativamente longos (4-5 um) com os lados paralelos e sem ramificagcdes
(Figura 3.20a). A forma secundaria é proveniente de ataques de sulfato do
exterior, tendendo a ser bastbes curtos, espessos e com sessio transversal

hexagonal. O monosufato se apresenta em placas hexagonais (Figura 3.20b).

a) b)

Figura 3. 20 — Produtos de hidratagéo do cimento. a) Cristais de etringita; b) cristais de

monossulfato de calcio.

Fonte: FURNAS CENTRAIS ELETRICAS S.A.

Na Figura 3.21 é apresentada uma fotomicrografia eletrénica de varredura de cristais
hexagonais tipicos de monossulfato hidratado e cristais aciculares de etringita
formados pela mistura de solugbes de aluminato de calcio e de sulfato de calcio.
Segundo MEHTA e MONTEIRO (1994) a presenca de monossulfato hidratado em

concreto de cimento Portland torna o concreto vulneravel ao ataque por sulfato.
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Figura 3. 21 — Fotomicrografia eletronica de varredura tipicas de cristais de etringita e
de monossulfato hidratado.

Fonte: METHA e MONTEIRO (1994).

c) Aluminato de calcio monossulfatado — 12 hidratos: cristais trigonais com
ao= 0.58 nm e ¢cp= 2.68 nm. Em camadas de Ca,Al(OH)s.2H,O separadas por
sitios para moléculas de agua e ions sulfato. Usa-se o termo AF, para designar

os compostos com estrutura semelhante ao monossulfato.

d) C4AH.3 (tetracalcio aluminato-13-hidratos): € encontrado ocasionalmente nas
pastas de cimento nas quais pequenas quantidades de gesso foram

empregadas.

e) C3S, B-C.S, “C,AF”. presentes na pasta recém-formada, diminuindo de

quantidade a medida que a hidratagcado avanca.

A pasta de cimento apresenta algumas fases quase-amorfas, mas a principal é o C-S-
H gel, que apresenta a maior propor¢gdo em peso da pasta endurecida (entre 60% e
70%). Como fases menos importantes, tem-se o material vitreo residual do clinquer,

alguns complexos organicos, e pequenos grupos de hidréxido de calcio amorfo.

A fase C-S-H gel é muito dificil de ser caracterizada no nivel atdmico por nao

apresentar composicao estequiométrica fixa e por sua caracteristica quase-amorfa. A
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relagdo CaO/SiO, (C/S) varia muito na literatura podendo ir de 0,8 a 3 (LEA, 1970;
RIGO ,1998). A verdadeira natureza do arranjo atbmico do C-S-H gel é ainda uma
questao aberta. Segundo RIGO (1998), em varios trabalhos, alguns pesquisadores
sustentam que o C-S-H gel é formado por camadas do tipo da torbemorita®, mas
imperfeitamente alinhadas e possivelmente “amarrotadas”, as quais podem se
expandir ou contrair na direcdo normal ao plano da camada pela adicdo ou remocéo

de agua dos espacgos entre camadas. Mas isso € ainda uma hipétese.

O C-S-H é encontrado em diversos tipos morfolégicos, dificeis de serem identificados
e classificados. Dentre as classificacbes existentes, apresenta-se abaixo a de
DAIMOND (1976):

1. Gel C-S-H (1): mais clara que os graos de cimento; apresentam-se na forma de
fibras (particulas aciculares, cristais tubulares), com dimensoes tipicas de 0,5 a
2 um no comprimento e menos de 0,2 um na largura (Figura 3.22). Essas fibras
apresentam-se agrupadas, com cada agrupamento partindo de um ndcleo
comum, como dendritas, e este comportamento esta relacionado com a forma

de crescimento dos cristais.

1: C-S-H
2: Ca(OH); ou (C-H)
3: Vazio Capilar

Figura 3. 22 — Morfologia tipica do C-S-H (I) e da portlandita (CH).

® A torbemorita (5Ca0.6Si0,.5H,0) é um mineral bem cristalizado de relagdo C/S (em moles)
igual a 0,83, tendo estrutura de camadas cristalinas de planos distorcidos de CaO, associados

a infinitas cadeias paralelas de silica condensada tetraédrica de cada lado do plano.
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2. Gel C-S-H (ll): conhecida também com os nomes “estrutura reticular”,
“estrutura conectada”, “morfologia em favo de mel”’. Esta estrutura envolve o
crescimento de particulas alongadas com, aproximadamente, as mesmas
dimensdes de secgao transversal das particulas de C-S-H (l), mas com largura
tipica de 0,5 um, que se interceptam entre si e aparentemente se interpenetram
nos pontos de intersegdo. Assim, € gerada uma rede continua reticular

interconectada em trés dimensoes.

3. Gel C-S-H (lll): pequenas particulas irregulares achatadas, muitas vezes
medindo ndo mais do que 0,3 um. Constituem uma razoavel porgéao do produto

total de hidratagéo.

4. Gel C-S-H (IV): também chamado de produtos internos, porque séo recobertas

por outros compostos com o avango da hidratagao.

Em geral, as particulas de C-S-H (I) sdo dominantes em pastas de cimento imaturas,
com géis de C-S-H (ll) aparecendo ocasionalmente. Particulas de C-S-H (lIl)
aparecem especialmente com o avango da hidratagcdo, embora alguns graos

achatados sejam visiveis aqui e ali na pasta até mesmo nas primeiras idades.

3.3.2 Agregado

O agregado é predominantemente responsavel pela massa unitaria, modulo de
elasticidade, e estabilidade dimensional do concreto. Estas propriedades do concreto
dependem em larga extensao da densidade e resisténcia do agregado, que por sua
vez, sdo determinadas mais por caracteristicas fisicas do que por caracteristicas

quimicas da estrutura do agregado.

Os agregados geralmente usados nos concretos sao divididos em dois grupos pelo
seu tamanho: agregados finos ou miudos (areias naturais ou artificiais), geralmente
com particulas de didmetros menores do que 4,8 mm, e agregados grosseiros ou
graudos (pedras britadas ou nao, naturais ou artificiais), cujas particulas podem ter
didmetros médios variando entre 95 mm e 50 mm. Além de os tornarem
economicamente viaveis, os agregados conferem grande estabilidade de volume e

durabilidade aos concretos.As caracteristicas dos agregados, tais como resisténcia,
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tamanho, forma, textura da superficie, distribuicdo granulométrica, mineralogia e
propriedades térmicas, tém comprovada influéncia na durabilidade e no

comportamento mecanico do concreto em varios niveis.

MEHTA e MONTEIRO (1994) analisam a influéncia dos agregados graudos sobre as
as propriedades dos concretos através de algumas caracteristicas fundamentais:
tamanho, granulometria, textura e mineralogia. Algumas observacbes feitas por esses

estao listadas a seguir.

e Agregados menores (¢= 9,5 mm, p. ex.) levam a concretos com
resisténcias a compressdao maiores. Para um fator a/c constante, a
razao entre as resisténcias a tracdo e a compressdo aumentara com a

reducéo do ¢max do agregado graudo.

e Mantendo-se constantes o ¢msx do agregado graudo e o fator alc, a
variagdo na granulometria pode provocar variagdo na consisténcia e

nas caracteristicas de exsudagao da mistura de concreto.

e Agregados de textura rugosa ou agregados britados costumam conduzir
a maiores resisténcias (especialmente a resisténcia a tracdo) nas
primeiras idades que agregados lisos ou que sofreram intemperismo

natural, de mineralogia similar.

e Agregados a base de silica produzem concretos de resisténcia mais alta

do que agregados calcarios.

O conhecimento das caracteristicas fisico-quimicas dos agregados torna-se

importante quando se visa a producao de concretos de alto desempenho.

Na produgédo de concretos de elevado desempenho as propriedades mecanicas do
agregado graudo tornam-se importantes, uma vez que a resisténcia desses concretos
€ limitada pela resisténcia do agregado, e pela aderéncia pasta-agregado, enquanto,
que nos concretos convencionais, a resisténcia é limitada pela resisténcia da

argamassa e pela aderéncia argamassa-agregado graudo.
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Uma vez que os agregados ocupam em torno de 70% do volume do concreto e a sua
qualidade influéncia diretamente nas propriedades fisicas e na durabilidade do
concreto, mais atengdo os tecnologistas pesquisadores do concreto tem dado a esta

matéria-prima.

3.3.3 Regido da zona de transigéo

Nas argamassas e concretos endurecidos pode-se considerar varios tipos de
interfaces (LARBI, 1993):

e Entre varias fases que compdem a pasta de cimento;

e Entre a pasta de cimento e os materiais pozolanicos anidros ou parcialmente
anidros;

e Entre a pasta de cimento e as barras de armadura;

e Entre a pasta de cimento e as particulas de agregado;

e Entre a pasta de cimento e as fibras que estiverem presentes nos concretos

especiais.

Geralmente, a interface de maior interesse é a zona de transicao entre a pasta de

cimento e as particulas de agregado.

A zona de transicao é considerada pela maioria dos pesquisadores como uma regido
de interface ao redor do agregado (em argamassa e concreto) com espessura de até
150 um, no qual tem um decrescimento, a partir da superficie do agregado, para o
interior da pasta de cimento, da concentracédo de etringita e portlandita, do nivel de
porosidade, da taxa de Ca/Si e dos valores de microdureza. Também ocorre um
aumento, no mesmo sentido de orientacido, da concentragdo de C-S-H e de grao de
cimentos anidros (RIGO, 1998).

Uma vez que a zona de transicdo é considerada como o elo mais fraco do concreto,
diversos materiais tém sido empregados na fabricagdo de concretos com o intuito de

melhorar as propriedades fisicas e quimicas nesta interface.

O emprego de pozolanas, seja substituindo ou como adigdo a massa de cimento, tem

proporcionado melhorias fisico-quimica na interface agregado pasta de cimento,
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corroborando para o aumento da resisténcia e da durabilidade do concreto. Essas
melhorias ocorrem porque o CH, produzido das reagdes de hidratagdo de cimento,
reage com a pozolana para formar produtos de hidratacdo secundarios (C-S-H de
baixa densidade) que preenchem os vazios grandes (Figura 3.23), refinam a estrutura
dos poros e reduz a espessura e a microfissuracdo da zona de transicao;
consequentemente, a permeabilidade do sistema é reduzida e ha um aumento na
resisténcia mecéanica e na durabilidade do concreto (ALEXANDER , 1995; SOUZA,
2003).

baixa densic

—

Figura 3. 23 — Representagao esquematica de uma pasta de cimento bem hidratada

de cimento Portland pozolanico.

Fonte: METHA e MONTEIRO (1994).

A porosidade da zona de transicdo esta diretamente relacionada com as

caracteristicas dos produtos de hidratacdo formado nesta interface formacgao de fases.

Geralmente, tem-se encontrado junto ao agregado uma camada, continua ou nao, de
portlandita com os planos cristalinos {001} paralelos a interface (MASSAZA, 1986).
Segundo BRETON (1993), dependendo do tipo de cimento utilizado, esse fato pode
nao ocorrer, como mostrado na Figura 3.24b). Ao se afastar do agregado os cristais de
portlandita n&o apresentam orientagdes definidas (Figura 3.24). Conforme RIGO
(1998), com base nesses dados, foram surgindo varios modelos da estrutura da regiao
de interface agregado-pasta de cimento. BARNES et al. (1978, 79) usando

analisadores dispersivos de raios X, chegam ao seguinte modelo (Figura 3.25a):
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a) Formacgao de um filme duplo junto ao agregado, relativamente poroso
nas primeiras idades e denso em idades avangadas, constituindo de
uma camada de 0,5 um de Ca(OH), em contato com a superficie do
agregado, seguido de um fino depdsito de 0,5 um de gel de C-S-H na
forma de fibras curtas. Este filme duplo, portanto, teria em média,
1,0 um de espessura;

b) A seguir ao filme duplo viria a zona de transi¢do propriamente dita, de
aproximadamente 50 um de espessura, com grande numero de

particulas de C-S-H, cristais grandes de Ca(OH), e etringita (fase AF;).

Além do modelo de BARNES (1978), os principais modelos encontrados na literatura
séo os de OLLIVIER e GRANDET (1982) (Figura 3.25c), ZIMBELMAN (1985) (Figura
3.25b) e MONTEIRO (1985) (Figura 3.25d). Todos eles concordam em que as
principais diferengas entre a zona de transi¢do e a matriz de cimento sdo a presencga
de hidratados maiores e mais bem cristalizados, principalmente, portlandita e etringita,

€ a maior porosidade.

Segundo BRETON (1993) a maior porosidade zona de transicdo esta relacionada as

seguintes causas:

1) Formacdo de um filme de agua sobre a superficie do agregado,
impedindo que os graos de cimento anidros entrem em contato com
a interface;

2) Floculagdo dos grdos de cimento em contato com o agregado,
resultando em alta porosidade local;

3) Efeito parede, que esta relacionado ao arranjo entre os graos junto a
superficie, originando uma porosidade maior do que no interior da

matriz.
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Figura 3. 24 — indice de Orientacdo dos cristais de portlandita ao longo da espessura

da zona de transicdo’: Cimento francés CPA 55; b) cimento canadense tipo 10.

Fonte: BRETON et al. (1993) apud RIGO (1998).

"0 indice de orientacdo dos cristais de portlandita é calculado através de difragao de raios X,
medindo-se a intensidade dos planos {001} e {101} apds sucessivas abrasdées na zona de
transicdo (LARBI, 1993). Para cristais de Ca(OH), ndo orientados, a razéo entre os picos de
intensidade 1{001} e {101} é 0,74. O indice de orientacao, lcy, € definido como:

lcy=( 1{001}/1{101})/0,74.
Os valores de Icy maiores do que 1,0 indicam a orientagédo preferencial desses cristais, de tal

maneira que os eixos ¢ sdo perpendiculares a superficie do agregado.
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Figura 3. 25 — Modelos para a zona de transicdo: a) modelo de BARNES et al; b)

modelo de ZIMBELMAN (1985); ¢) modelo de OLLIVIER-GRANDET (1982); d) modelo
de MONTEIRO (1985).

Fonte: BRETON et al. (1993) apud RIGO (1998).
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WINSLOW (1994) cita em seu trabalho que a porosidade mais aberta que aparece no
concreto em decorréncia da presenga do agregado estaria essencialmente nas regides
de interface que envolve cada agregado. O autor ainda ressalta que, considerando-se
as distancias de 20 a 30 um de algum agregado, 20 a 40% da pasta de cimento que

compde as argamassas e concretos constituem regides de interface.

A porosidade das regides de interface nas argamassas e concretos pode ser
controlada, ou seja, reduzindo o tamanho dos poros e a conectividade, por um fator
al/c suficientemente baixo e pela utilizagdo de pozolanas, que tem a propriedade de
dissolver os cristais de portlandita (CH), uma das principais causas da porosidade
(AITCIN e ALBINGER, 1989).

Com base nesta revisdo bibliografica, verifica-se que as propriedades fisicas,
mecanicas e quimicas dos concretos sdo diretamente influenciadas pela sua
microestrutura. A qualidade dos materiais empregados nos concretos e a metodologia
de dosagem e de cura adotadas sao imprescindiveis na formagdo de uma estrutura
interna compacta, capaz de responder aos diversos tipos de agbes de agentes

externos, sejam eles fisicos e/ou quimicos.

A seguir serdo apresentadas as metodologias de ensaios adotadas nas analises das
propriedades fisicas, quimicas e microestruturais dos concretos produzidos nesta

pesquisa.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os materiais e as metodologias de ensaios que foram
adotadas nesta pesquisa. Nos proximos itens sao descritos, de maneira detalhada,
cada etapa seguida, assim como as metodologias empregadas na determinagédo das
caracteristicas fisicas, quimicas e microestruturais dos materiais, dos procedimentos

de dosagem, moldagem e preparagao dos corpos-de-prova utilizados nesse trabalho.
4.1 CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

Nos itens 4.2.1 a 4.2.4.4 deste capitulo é apresentada a metodologia de ensaio

adotada na caracterizagdo das matérias-primas utilizadas neste trabalho.
4.1.1 Metacaulim

A amostra de metacaulim estudada nesta pesquisa € proveniente da calcinagado de

argilas cauliniticas, e encontra-se comercialmente disponivel no mercado brasileiro.

4.1.1.1 Analise quimica

A caracterizacado quimica das amostras de metacaulim foi realizada no Laboratério de
Andlises Quimicas do Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais da
UFMG. Na Tabela IV.1 sao listadas as metodologias adotadas nas analises quimicas

das amostras.
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Tabela IV. 1 — Metodologias analiticas adotadas na caracterizagdo quimica do

metacaulim.
Elementos Metodologia
Si Gravimetria, Desidratagdo com acido perclorico
Al Digestao por fusao alcalina, determinacao por Espectrometria de Absorgao
Atbmica
Fe Digestao por fusado alcalina, determinagéo por Espectrometria de Absorgao
Atémica
Ca Digestao por fusado alcalina, determinagéo por Espectrometria de Absorgao
Atémica
Mg Digestao por fusao alcalina, determinagao por Espectrometria de Absorgao
Atémica
- Digestao por fusao alcalina, determinagao por Espectrometria de Absorgao
Atbmica
Na Digestdao acida, por microondas, determinagao por Espectrometria de

Absorgao Atbmica

K Digestdao acida, por microondas, determinagao por Espectrometria de
Absorcao Atémica
P Digestao acida, determinacéo por Espectrometria de Absor¢ao Molecular
S Combustdo direta, com deteccdo por infravermelho, equipamento
CS 244 - LECO
PPC Queima, a 950 °C, até peso constante.

4.1.1.2 Analise quimica por fluorescéncia de raios X

Na analise de fluorescéncia do metacaulim utilizou-se um espectémetro de raios-X

Philips, modelo PW-2500. Esta técnica permitiu a analise quimica qualitativa das

amostras, e foi realizada pelo Departamento de Engenharia de Minas da UFMG.
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4.1.1.3 Microscopia eletronica de varredura com analisador de raios X
acoplado (EDS)

Nas analises de microscopia eletrénica de varredura (MEV) do metacaulim foi utilizado
0 microscopio eletrénico de varredura da marca JEOL, modelo JSM-6360 LV, sendo

as amostras colocadas no porta amostra metalico com fita condutora.

4.1.1.4 Andlise mineraldgica

Para determinagao das fases cristalinas presentes na amostra de metacaulim, utilizou-
se o Difratdbmetro da marca PHILIPS, modelo PW- 3710 (radiagdo Cuka, corrente de
30 mA e voltagem de 40 kV, varredura com passo de 0,060 e tempo de coleta de 1,0

segundo por passo).

4.1.1.5 Analise térmica

Esta analise tem o objetivo de caracterizar a amostra de metacaulim através das
curvas de termogravimetria (TG) e analise termodiferencial (DTA). As curvas TG e
DTA apresentadas neste trabalho foram obtidas por analisador térmico simultaneo da
marca Shimadzu, modelo TA 50. Os ensaios foram executados em cadinho de platina,
com uma massa de amostra em torno de 10 mg em atmosfera inerte de
N, (25 ml min™), taxa de aquecimento de 10 °C min” e uma temperatura maxima do

ensaio de 1100°C.

4.1.1.6 Determinacado da densidade por picnometria a hélio

A densidade real do metacaulim foi determinada usando a técnica de picnometria a
hélio. Nas analises de picnometria com hélio do metacaulim foi utilizado o
equipamento STEREOPYCNOMETER, da marca QUANTACROME, modelo SPY-3.

Para a determinagao desta propriedade foram empregadas trés vias de metacaulim.
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4.1.1.7 Granulometria a laser

Para avaliar o tamanho das particulas das amostras de metacaulim foi utilizado o
granuldmetro a laser da marca CILAS, modelo 1064. Este equipamento possui faixa
analitica de 0,04 micrometro a 500 micrometro, 64 detetores, 100 classificacdes de
tamanho de particulas, e dois emissores de laser para uma melhor precisao na faixa
sub-micrométrica. As amostras de metacaulim foram dispersas com hexamatafosfato

de sddio puro. A analise foi realizada em 3 vias.

4.1.1.8 Determinacao da superficie especifica - método BET

A superficie especifica do metacaulim foi determinada através do ensaio de adsorgao
de nitrogénio (BET). Esta técnica é a mais indicada para a determinagao da superficie
especifica de materiais com particulas lamelares, como é o caso do metacaulim. Na
analise de adsorcdo de nitrogénio foi utilizado o equipamento da marca
QUANTACHROME, modelo NOVA 1000.

Outro método bastante utilizado na determinagéo da superficie especifica de materiais
em po é o método de Blaine. Este método, parte do principio que as particulas que
compdem as amostras possuem a forma esférica. Por isso, ndo se optou por realizar a
anadlise do metacaulim seguindo as prescricoes deste método, uma vez que as
particulas desse material possuem a morfologia lamelar, podendo influenciar nos

resultados.

4.1.1.9 Determinacdo da atividade pozolanica pelo método das

argamassas e pelo método quimico

A determinagao da atividade pozolanica do metacaulim pelo método das argamassas
de cimento foi realizada de acordo com as recomendagdes da norma NBR 5752
(1992) — Materiais pozolanicos — Determinacao de atividade pozolénica com cimento

Portland — indice de atividade com cimento.
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A atividade pozolanica com cimento Portland foi determinada a partir da relacédo entre
resisténcia média a compressao axial, aos 28 dias, de corpos-de-prova de uma
argamassa com 35% de substituicdo (em relagdo ao volume absoluto do cimento) pelo
material supostamente pozolénico e a resisténcia média a compressédo axial de
corpos-de-prova de uma argamassa sem substituicdo. O cimento utilizado foi o

cimento Portland CPV ARI, por apresentar baixo teor de adigdo mineral.

A atividade pozolanica do metacaulim com cal hidratada foi avaliada na idade de
7 dias seguindo as recomendacgdes da norma brasileira NBR 5751. Foi realizado
também, o ensaio de determinacdo da pozolanicidade do metacaulim baseado no
método quimico de determinacao da pozolanicidade de cimento pozolanico, conforme
recomendacgdes da norma brasileira NBR 5753 (1991). Este teste foi realizado nos

laboratorios da Associacao Brasileira de Cimento Portland (ABCP).

4.1.2 Cimento

O cimento empregado na fabricagdo dos concretos e argamassas deste trabalho foi o
cimento Portland CPV — ARI (NBR 5733), por apresentar baixo teor de adigdo mineral.
A seguir & apresentada nos sub-itens 4.2.2.1 a 4.2.2.5 a metodologia de ensaio

empregada na caracterizagdo do cimento.

4.1.2.1 Analise quimica

A analise quimica por via Umida do cimento foi realizada no Laboratério de Analises
Quimicas do Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da UFMG

conforme as metodologias analiticas listadas na Tabela IV.1, do item 4.2.1.1.

4.1.2.2 Determinacao da resisténcia a compressao axial

A resisténcia a compressao axial do cimento Portland utilizado nesta pesquisa, foi
determinada nas idades de 3, 7 e 28 dias, seguindo as recomendag¢des da norma NBR
7215 (1983) — Cimento Portland — determinacéo da resisténcia a compressao. Foram

rompidos 3 corpos-de-prova de argamassa por idade.
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4.1.2.3 Determinacdo da massa especifica, superficie especifica e da
distribuicdo do tamanho de particulas do cimento

A massa especifica, distribuicdo do tamanho das particulas e a superficie especifica
do cimento foram determinadas utilizando as técnicas de picnometria a hélio,
granulometria a lazer e de BET, respectivamente. Nestas analises foram adotadas 3

vias.

4.1.2.4 Determinacdo da agua da pasta de consisténcia normal e dos

tempos de pega

A agua da pasta de consisténcia normal para o cimento CPV — ARI foi obtida de
acordo com a norma NBR 11580 (1991) — Cimento Portland — determinacédo da agua

da pasta de consisténcia normal — método de ensaio.

Os tempos de inicio e fim de pega para a pasta de cimento Portland foram
determinados de acordo com a norma NBR 11581 (1991) — Cimento Portland —

Determinacao dos tempos de pega.

4.1.2.5 Determinacdo do potencial hidrogeniénico do cimento e do

metacaulim

O potencial hidrogenidnico (pH) do cimento e do metacaulim foi medido de acordo com
os procedimentos recomendados pela EMBRAPA (1979)% Este ensaio consiste,

resumidamente, em medir o pH de uma amostra, diluido em agua destilada.

Os procedimentos sao os seguintes:

1. Adiciona-se 10 g de amostra seca (passante na peneira # 2 mm) em um

becker (50 ml), contendo 25 ml de agua destilada;

® EMBRAPA — EMPRESA BRASILEIRA DE PESQUISA AGROPECUARIA (1979). Manual de

método de analises de solos. Rio de Janeiro, 211 p.
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2. Dissolve-se completamente a amostra com auxilio de uma baqueta de

vidro;

3. Mede-se o pH, com auxilio de um eletrodo, lavando-se o equipamento em

agua destilada apés cada determinacéo (trés determinacdes);

Determina-se o pH da amostra em agua destilada pela média das trés determinacgdes.

4.1.3 Agregado miudo

O agregado miudo empregado na producao dos concretos foi a areia natural, extraida

de rios proximos a cidade de Belo Horizonte.

Na determinagéo das constantes fisicas do agregado miudo foram realizados ensaios
de granulometria, massa especifica, massa unitaria, determinagéo do teor de material
pulverulento, determinagdo de impurezas organicas humicas e determinagado do teor

de argila e materiais friaveis.

4.1.3.1 Constantes fisicas do agregado miudo

A massa especifica real da areia foi determinada de acordo com as recomendagdes
da norma NBR 9776 (1987) - Agregados — determinacdo da massa especifica de

agregados miudos por meio de frasco Chapman.

A massa unitaria do agregado miudo foi determinada de acordo com as prescrigdes da
norma NBR 7251 (1982) — Agregado no estado solto — determinagcdo da massa

unitaria.

A composicao granulométrica e o modulo de finura da areia foram obtidos de acordo
com as seguintes normas técnicas: NBR 7211(1983) — Agregado para concreto, e

NBR 7217 (1987) — Agregados — determina¢do da composi¢ao granulométrica.
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Na determinagado do teor de material pulverulento foram seguidas as recomendacoes
da norma NBR 7219 (1987) — Agregados — determinacdo do teor de materiais

pulverulentos.

O teor de argila em torrbes e materiais friaveis foi determinado conforme as
prescrigdes da norma NBR 7218 (1987) — Agregados — determinacgao do teor de argila

em torrdes e materiais friaveis.

Para a determinagdo das impurezas orgdnicas humicas da areia foi adotada a
metodologia proposta pela norma NBR 7221 (1987) — Agregado fino — determinacao

de impurezas organicas.

4.1.4 Agregado graudo

O agregado graudo utilizado nos concretos foi a brita de gnaisse, proveniente da
regidao de Belo Horizonte. O programa experimental realizado na caracterizagao do

agregado graudo esta descrito nos sub-itens 4.2.4.1 a 4.2.4.4.

4.1.4.1 Determinagao da granulometria

A composicdo granulométrica e a dimensdo maxima caracteristica da brita foi
determinada de acordo com as recomendagdes da norma NBR 7211 (1987) —
Agregados — determinacdo da composi¢do granulométrica. Na classificagcdo do
agregado graudo foi seguida as prescri¢gdes da norma NBR 7211 (1983) — Agregados

para concreto.

4.1.4.2 Determinacdo da massa especifica

A massa especifica da brita foi determinada de acordo com a norma NBR 9937 (1987)

— Agregados — determinacao da absor¢cdo e massa especifica do agregado graudo.
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4.1.4.3 Determinagdo da massa unitéria

A massa unitaria do agregado graudo foi determinada de acordo com as prescri¢gdes
da norma NBR 7251 (1982) — Agregado em estado solto — determinagdo da massa

unitaria.

4.1.4.4 Porosidade aparente

A porosidade aparente da brita foi determinada utilizando a técnica da porosimetria por
intrusdo de mercurio. Para avaliar esta propriedade utilizou-se o porosimetro da marca
MICROMERICTS, modelo AutoPore 111 9420.

4.2 DEFINICAO DAS PROPORCOES DOS CONSTITUINTES DOS
CONCRETOS

Foi utilizado o método de dosagem de concreto recomendado pelo Instituto de
Pesquisa Tecnoldgicas do Estado de S&o Paulo IPT/EPUSP (HELENE e TERZIAN,
1993), uma vez que esta metodologia mostrou-se eficiente na producdo de concretos

fabricados com:

e Misturas binarias e ternarias de pozolanas (ISAIA, 1995);
e Adicbes minerais de silica ativa e metacaulim (BARATA, 1998);

e Adicdo mineral de cinza de casca de arroz (FERREIRA, 1999).

Neste trabalho de pesquisa foram confeccionadas misturas de concretos isentas de
adicao mineral (concreto de referéncia), e com substituicao de 5 e 15% de cimento por

metacaulim em relacdo a massa de cimento.

Optou-se por estes niveis de substituicbes de cimento por metacaulim devido aos
bons resultados apresentados por esses teores em pesquisas utilizando outras
pozolanas, tais como a silica ativa, cinza de casca de arroz e metacaulim proveniente

do residuo da industria de beneficiamento do caulim para a fabricagdo de papel.

E interessante ressaltar que ndo se encontram na literatura estudos econdémicos e

cientificos bem documentados sobre a dosagem 6tima de pozolanas em concretos.
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A relacao agua/(cimento+metacaulim) adotada no célculo dos tragcos de concretos foi
de 0,35. Adotou-se esse valor devido aos bons resultados encontrados na literatura na
producdo de concretos de alto desempenho (CAD), e por satisfazer aspectos
relacionados a durabilidade. Cabe salientar que a norma americana ASTM C-666

recomenda que na producao de CAD adota-se a relagao agua/aglomerante < 0,35.

A agua de amassamento utilizada nas misturas foi proveniente do abastecimento local,
satisfazendo as caracteristicas exigidas pela norma brasileira NBR 11560, ou seja,

pura e isenta de particulas que possam afetar a qualidade dos concretos.

Devido a alta superficie especifica do metacaulim utilizado nesta pesquisa foi
empregado o aditivo superplastificante na fabricagdo dos concretos com o objetivo de

diminuir o consumo de agua.

O aditivo superplastificante utilizado nos concretos consiste de polimeros de éter
carboxilico com largas cadeias laterais. Na Tabela V.2 s&o apresentadas as
caracteristicas fisicas e quimicas do aditivo superplastificante fornecidas pelo

fabricante.

Tabela IV. 2 — Caracteristicas fisico-quimica do aditivo superplastificante.

Base quimica Policarboxilatos
Aspecto Liquido viscoso
Cor Bege
Densidade 1,067 a 1,107 g/cm®
pH 5a7
Sélidos (28,5a31,5)%
Viscosidade (95 a 160) ccps

Este produto atua aumentando a carga negativa da superficie das particulas de
cimento, que dispersam por repulsao elétrica. Este mecanismo eletrostatico causa a
dispersao da pasta de cimento e a consequéncia positiva € que se requer menos agua

na mistura para se obter uma determinada consisténcia do concreto.

O fabricante recomenda para o aditivo superplastificante adotado nesta pesquisa a

dosagem de 0,5 a 1 litro de aditivo para cada 100kg de material cimenticio. Para
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manter constante a relagdo agua/aglomerante no valor de 0,35, foi compensada na
producdo dos concretos a agua presente na composicdo quimica do aditivo.
Considerou-se o valor de 30% de sdlidos na composi¢cao quimica do aditivo, para a

determinacgao da quantidade final de agua a ser adicionada a mistura dos concretos.

Apés a confecgao de concretos pilotos com teores de argamassa que variaram de 46
a 52%, adotou-se o teor de argamassa de 52% por ter proporcionado melhor coesao,
adensamento e acabamento as misturas. Na pratica, o teor de argamassa real
depende do tempo de mistura, do tipo de betoneira e da ordem de colocagdo dos

materiais.

Nesta pesquisa foi seguida a seguinte ordem de colocagao dos materiais na betoneira

em movimento:

e 100% da areia + 30% da agua;

e 100% do cimento;

e 100% do metacaulim;

e 100% da brita + 30% da agua;

e 100% do aditivo superplastificante;

o Restante da agua de amassamento.

Constatou-se que o aditivo superplastificante utilizado incorporava ar as misturas.

Logo o tempo de mistura ideal adotado foi de 5 minutos.

Na Tabela IV.3 pode-se observar o consumo (por metro cubico) dos materiais

utilizados nas misturas, bem como o custo dos materiais dos concretos produzidos.

Tabela IV. 3 — Quantidade de materiais nas misturas de concretos.

] Teor de Consumo (Kg/m®)
Relagao SP Custo
. Substituigao . 3 3
agua /aglomerante %) CP | AM | AG | METAC | Agua | (I/m°) | (R$/m")
(o]
0 496 | 538 | 955 - 172 | 4,22 | 236.83
0,35 5 472 | 538 | 955 | 24,0 172 | 4,47 | 251.42
15 422 (538 | 955 | 74,0 172 | 4,72 | 276.67

CP: Cimento Portland

AM: Agregado miudo

AG: Agregado graudo
METAC: Metacaulim

SP: Aditivo superplastificante
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Na determinacdo dos custos por metro cubico dos concretos foram adotados os

seguintes valores, referente a novembro de 2007:

e Cimento CPV ARI: R$ 0,24/kg
e Metacaulim: R$ 0,65/kg
e Areia: R$ 45,00/m®
e Brita: R$ 35,00/m®
¢ Aditivo superplastificante: R$19,00/litro
e Agua R$ 2,90/m*

E importante mencionar que a equivaléncia entre a moeda corrente e o délar é
universalmente utilizada para o calculo e comparagdes de custos. Para o més de

novembro de 2007 a seguinte equivaléncia foi registrada: R$ 1,00 = US$ 1,75.

4.3 AVALIACAO DO COMPORTAMENTO DOS CONCRETOS NO ESTADO
FRESCO

As propriedades dos concretos no estado fresco foram medidas por ensaios de
abatimento de tronco de cone, massa especifica aparente e pH. Os sub-itens 4.4.1.1 e

4.4.1.3 descrevem as metodologias empregadas na avaliagdo destas propriedades.

4.3.1.1 Determinacao dos abatimentos do tronco de cone (“slump test”)

dos concretos

Os abatimentos do tronco-de-cone dos concretos foram medidos segundo a NBR NM
67 (1998) — Concreto — determinacao da consisténcia pelo abatimento do tronco de

cone.
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4.3.1.2 Determinac¢&o da massa especifica dos concretos

A massa especifica dos concretos no estado fresco foi determinada de acordo com a
norma NBR 9833 (1987) — Determinagdo da massa especifica e do teor de ar pelo

método gravimétrico.

4.3.1.3 Avaliagéo do pH dos concretos no estado fresco

A avaliacdo do pH dos concretos no estado fresco foi realizada pela colocagéo, junto
mistura fresca dos concretos, de fita de papel indicador universal de pH (pHydrion
DUAL ROLL JUMBO - Micro Essential Laboratory NY.USA), que ao entrar em contato
com o mistura sofre alteragdo de coloragéo. A cor obtida foi comparada com a tabela

padrao do fabricante (Figura 4.1), obtendo-se o valor do pH do concreto.

Figura 4. 1 — Fita pH e escala de cores para diferentes pHs.

Esta técnica foi adotada para a avaliagdo inicial da influéncia do metacaulim no pH dos
concretos, uma vez que o mesmo também foi avaliado no estado endurecido, pela
utilizacdo de Phmetros (aparelhos que realizam a determinagdo do pH com muita

precisao).
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4.4 AVALIACAO DO COMPORTAMENTO DOS CONCRETOS NO ESTADO
ENDURECIDO

Nos sub-itens 4.5.1.1 a 4.5.1.7 sao apresentados o0s procedimentos que serao
utilizados na avaliacdo das propriedades fisicas dos concretos no estado endurecido.
As técnicas utilizadas na avaliagdo microestrutural dos concretos estao descritas no
item 4.6.

4.4.1.1 Determinacdo da resisténcia a compressao dos concretos

A resisténcia a compressao axial dos concretos endurecidos foi avaliada de acordo
com a norma NBR 5739 (2007) — Ensaio de compressado de corpos-de-prova de
concretos cilindricos. Para cada trago e tipo de concreto analisado foram ensaiados 3
corpos-de-prova com 10 cm de didmetro e 20 cm de altura, por idade, rompidos nas
idades de 3, 7, 14, 28 e 91 dias. Adotou-se essas idades com objetivo de se avaliar o

comportamento dos concretos com a evolugao da idade.

4.4.1.2 Resisténcia a tragcdo na flexao

Na avaliagao da resisténcia a tragdo na flexdo dos concretos utilizou-se o equipamento
da marca INSTRON (Figura 4.2), modelo 5582, e célula de carga de + 100 kN, numero
de série UK 123.

Figura 4. 2 — Teste de Resisténcia a tragao na flexao.
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Para cada trago e tipo de concreto analisado foram ensaiados 2 corpos-de-prova
prismaticos com (7 x 7 x 28) cm, por idade, rompidos nas idades de 28 dias. A Figura

4 3 ilustra as amostras analisadas.

o,

Figura 4. 3 — Corpos-de-prova prismaticos com dimensdes de (7 x 7 x 28) cm.

4.4.1.3 Determinacdo do modulo de elasticidade estatico dos concretos

O modulo de elasticidade dos concretos foi determinado por meio de compressao
uniaxial, chamado médulo de elasticidade estatico (E¢). No calculo do médulo de
elasticidade estatico adotou-se o moddulo secante. Este médulo é dado pela
declividade de uma reta tragada da origem a um ponto da curva correspondendo a 40

por cento da tens&o da carga de ruptura.

Na avaliagédo do E. dos concretos foram seguidas as prescricdes da norma NBR 8522
— Determinagédo do modulo de deformagao estatica e diagrama tensao — deformacgéo.
Para cada traco e tipo de concreto analisado foram ensaiados 3 (trés) corpos-de-prova

cilindricos com 10 cm de diametro e 20 cm de altura, aos 28 e 91 dias de idade.

4.4.1.4 Determinacdo da massa especifica aparente e da absorcdo de
agua dos concretos no estado endurecido

As massas especificas aparentes seca e saturada dos concretos endurecidos foram
determinadas na idade de 28 dias, seguindo as prescricdes da norma NBR 12766 —
Rochas para revestimento — Determinacdo da massa especifica aparente, porosidade

aparente e absorgao d’agua aparente.
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A absorcao d’agua dos concretos foi avaliada de acordo com as seguintes normas:

e Norma NBR 12766 — Rochas para revestimento — Determinacdo da massa

especifica aparente, porosidade aparente e absorcdo d’agua aparente.

e Norma MB - 2611 — Argamassa e concretos endurecidos — determinacéo da
absorcao de agua por imersao — indice de vazios e massa especifica — método

de ensaio.

e LNEC E 393 — Betdes — Determinacéo da absor¢édo de agua por capilaridade.

Optou-se por avaliar a absor¢gdo de agua dos concretos por de trés metodologias
distintas pelo fato de que uma expde os poros internos do concreto (NBR 12766)
enquanto a outras duas ndo (Norma MB — 2611 e LNEC E 393). Estas diferengas
podem influenciar nos resultados obtidos. Além disso, esta propriedade esta
diretamente associada a durabilidade dos concretos, tema atualmente muito abordado
pela comunidade cientifica e pelos tecnologistas da area. O conhecimento desta
propriedade torna-se importante, uma vez que ela fornece uma nog¢do sobre a
influéncia da incorporagdao do metacaulim e da relagdo agua/cimento adotada na

porosidade dos concretos.

Nas Figuras 4.4 pode-se visualizar as montagens realizadas nas avaliagbes da
absorcdo de agua dos concretos. Na determinacdo da massa especifica aparente,
porosidade aparente e da absor¢cédo d’agua aparente dos concretos foram adotados 8
(oito) corpos-de-prova cilindricos com aproximadamente 10 cm de didmetro e 2 cm de

altura.

Na anadlise de absor¢cdo de agua por imersédo, segundo a norma MB — 2611, foram
empregados para cada tipo de concreto 2 corpos-de-prova cilindricos com 10 cm de

didmetro e 20 cm de altura .

No ensaio de absorcdo de agua por capilaridade foi adotado para cada tipo de
concreto 3 corpos-de-prova prismaticos de concreto com (7 x 7 x 28) cm. A norma
LNEC E 393 nao especifica parametros quantitativos que permitam classificar os

concretos quanto aos valores de coeficientes de absorcdo de agua por capilaridades
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obtidos. Desta forma, os coeficientes de absorcdo de agua por capilaridade

apresentados na Tabela V.4 foram adotados como referéncias na avaliagdo da

absor¢ao de agua por capilaridade dos concretos estudados.

c)

Figura 4. 4 — Avaliagéo da absorgao d’agua dos concretos segundo as metodologias:
a) NBR 12766; b) MB — 2611; c) LNEC E 393.

Tabela IV. 4 — Valores adotados como referéncia para o coeficiente de absorcao de

agua por capilaridade dos concretos pesquisados, segundo metodologia LNEC E 393.

Coeficientes de absorcdo de agua
por capilaridade
(kg/m2.h%?)

REFERENCIA
Con Coan Cusn Crd
Concreto convencional com
relacdo a/c de 041; consumo de
4,20 2,76 2,25 1,49

cimento de 655 kg/m?® brita
calcaria, f.s= 46,6 MPa

Concreto leve, relagao a/c de 0,41,
consumo de cimento de 655 kg/m?®, 3,0 2,39 2,02 1,27
fe2s= 34,4 MPa

Fonte: MORAVIA (2007)
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4.4.1.5 Determinacao do desgaste por abrasdo dos concretos

O desgaste por abrasdo dos concretos endurecidos foi determinado aos 28 dias de
idade segundo as recomendagbes da norma NBR 12042 — Materiais inorgénicos —

determinacao do desgaste por abraséo.

Cabe ressaltar que o desgaste por abrasao é, portanto, a propriedade que um material
possui de resistir a remogao progressiva de constituintes de sua superficie, a qual
pode ser medida por diminuigdo de volume, da altura do corpo-de-prova ou por perda
de massa. Neste trabalho de pesquisa, o desgaste por abrasdo dos concretos foi

determinado pela perda de massa do corpo-de-prova.

O ensaio consistiu em atritar a superficie da amostra de concreto com a superficie de
um anel de ferro fundido, continuamente abastecido com um material abrasivo (areia

normatizada de graduacao 0,3 mm — NBR 7214).

Foram ensaiados corpos-de-prova de concreto na forma de paralelepipedos regulares

(Figura 4.5), com os lados da base medindo (70 + 2) mm e com altura de 30 mm,

retiradas da camara Umida entre 48 e 72 horas antes do ensaio.

Figura 4. 5 — Amostras de concreto, na forma de paralelepipedo regulares.
a) Concreto sem substituigdo de cimento por metacaulim; b) Concreto com 5% de
substituicdo de cimento por metacaulim; ¢) Concreto com 15% de substituicdo de

cimento por metacaulim.

Na Figura 4.6 é apresentado o equipamento utilizado na determinagdo do desgaste

por abrasdo dos concretos.
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Figura 4. 6 — Maquina para ensaio de desgaste tipo “Amsler”.

Os resultados do desgaste por abrasao (D) foram calculados, apés 500 e 1000 voltas,
por meio da pesagem dos corpos-de-prova, no final de cada ciclo, conforme a

equacéo 4:

D=[(Mi—M)/M;]x 100 (%) Equacéo 4

Onde:
M;= Massa inicial do corpo-de-prova,;

M= Massa do corpo-de-prova apos 500 e 1000 voltas.

A metodologia recomendada pela norma brasileira NBR 12042 n&o especifica
parametros quantitativos que avaliem o grau de deterioracdo do material ao desgaste
por abrasdo. Logo, foram adotados como parametros de referéncia na avaliacdo do
desempenho dos concretos, os resultados do desgaste por abrasdo de rochas e de

concretos ensaiados de acordo com norma NBR 12042 (Tabela 1V.5).
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Tabela IV. 5 — Resultados do desgaste por abrasdo de amostras de referéncia.

Perda de massa
(%)
Amostras Percurso de 500 m Percurso de 1000 m

Média Média
Concreto convencional; relacdo alc
de 0,41; brita calcaria; consumo de
: 3 3,10 5,20
cimento CPV ARI de 655 kg/m”; f.s=
46,6 MPa.’
Ardésia com tonalidade cinza
proveniente  do  municipio de 8,8 16,0
Papagaios — MG.
Ardésia com tonalidade ferrugem
proveniente do  municipio de 5,9 11,1
Papagaios — MG.

"Fonte MORAVIA (2007).

Tendo em vista que essa pesquisa avaliou o comportamento mecéanico de concretos
submetidos ao desgaste superficial, optou-se por apresentar os resultados do
desgaste por abrasdo da arddsia, por ser uma rocha muito empregada no estado de
Minas Gerais no acabamento de pisos de garagens de edificios, além de apresentar
bom desempenho mecanico quando submetida ao desgaste superficial devido ao

transito diario de veiculos e de pedestres.

4.4.1.6 Determinacdo do potencial hidrogeniénico dos concretos

endurecidos

O potencial hidrogeniénico (pH) dos concretos endurecidos foi medido nas idades de
28 e 91 dias de acordo com os procedimentos recomendados pela EMBRAPA (1979),
descritos no item 4.2.2.5. Esta metodologia recomenda que a amostra analisada
possue tamanho de particulas abaixo de 0,002 um. Sendo assim, as amostras de

concreto estudadas foram moidas em moinho de panela, durante 1 minuto, de modo
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que o tamanho de suas particulas adequasse as exigéncias desse método. Foram

adotadas nesta analise trés amostras para cada tipo de concreto.

As analises de pH foram realizadas no Laboratério de hidrometalurgia do
Departamento de Engenharia Metalurgica e de Materiais da UFMG, utilizando o
Phgametro da marca QUIMIS. Na Figura 4.7 pode-se visualizar para o concreto com

5% de substituicao de cimento por metacaulim a realizagao do ensaio.

Figura 4. 7 — Phgametro.

4.4.1.7 Determinacgao da retragdo dos concretos

A retracdo por secagem dos concretos foi medida seguindo as recomendagdes da
norma americana ASTM C 490 — 97 — Standard Practice for use of Apparatus for the

Determination of Length Change of Hardened Cement Paste, Mortar, and Concrete.

As amostras analisadas possuiam formato prismatico retangular com dimensdes de
aproximadamente (7 x 7 x 28) cm. Apds a moldagem e desforma das amostras foi
realizada a primeira leitura de comprimento e, em seguida, elas foram curadas em
agua saturada de cal a temperatura entre 21 e 25 °C até a idade de 28 dias. No final
deste periodo, realizou-se a segunda leitura de comprimento, apds submeter os

corpos-de-prova ao banho termoregulador de (23 + 0,5) °C.
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As mudangas nos comprimentos das amostras foram avaliadas nas idades de 28, 31,
42, 56 e 59 dias, em uma sala com temperatura ambiente de 22°C e umidade relativa
de 59%.

A retracao foi calculada pela diferenga entre o comprimento do corpo-de-prova a
idade considerada e o comprimento do mesmo quando da remocido dos moldes,
expressa na unidade de microdeformacao (do inglés “microstrain”), definida por
MEHTA e MONTEIRO (1994) como mm/mm x 10°. Esta unidade é a mais utilizada
internacionalmente, facilitando a comparagcao e analise de resultados de outros
trabalhos realizados (NETO, 2002).

A Equacéo 5 foi adotada na determinacéo da variagcdo de comprimento dos corpos-de-

prova:

(L. -1,
= MX 100 Equagdo 5

&

Onde:
L; — Leitura inicial do comprimento do corpo-de-prova quando removido
do molde (mm);
Lix — Leitura do comprimento do corpo-de-prova, feitas em intervalos de
tempo pré-determinados (mm);

G = Distancia interna livre entre os pinos (250 mm — Valor adotado).

Na Figura 4.8 € apresentado o aparelho comparador utilizado na determinacédo da

variagao de comprimento dos corpos-de-prova.
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Figura 4. 8— Aparelho comparador.

Um micrédmetro graduado com precisdo de 0,002 mm para cada 0,020 mm foi

empregado na realizagdo das leituras.

4.5 AVALIACAO DA MICROESTRUTURA DOS CONCRETOS

O acompanhamento da microestrutura dos concretos foi feito pelas seguintes técnicas:
Analise quimica por via umida, microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracéo de
raios X (DRX), andlise termogravimétrica (TG) e termodiferencial DTA, espectroscopia
de absorsdo no infravermelho (FTIR) e porosimetria por intrusdo de mercurio.

Utilizou-se estas técnicas de analises com objetivo de avaliar o comportamento das
fases (agregado, matriz e zona de transicdo matriz-agregado) do concreto quando do

uso do metacaulim, em teores de 5 e 15% de substituicdo ao cimento.

Para as analises de MEV e porosimetria por intrusdo de mercurio foram extraidos
fragmentos de amostras do interior dos corpos-de-prova de concreto, sendo coletadas

apos a realizagao do ensaio de resisténcia a compressao nas idades de 28 e 91 dias.

Nas analises de FTIR, TG e DTA, as amostras foram obtidas dos corpos-de-prova de

concreto rompidos na idade de 28 dias. O objetivo de se realizar essas analises foi
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obter uma analise semiqualitativa do teor de hidroxido de calcio na microestrutura dos

concretos.

As metodologias analiticas adotadas na avaliagdo da microestrutura dos concretos

estao descritas nos sub-itens 4.6.1 a 4.6.6.

4.5.1 Analise quimica dos concretos

A analise quimica dos concretos foi realizada conforme as metodologias analiticas

apresentadas na Tabela IV.1 do item 4.2.1.1.

Estas analises foram realizadas como o objetivo de se avaliar alteragées nos teores
dos elementos quimicos dos concretos com a inclusdo do metacaulim nas misturas e

correlaciona-las com as propriedades avaliadas nesta pesquisa.

As idades dos concretos ensaiados foram 28 e 91 dias. Adotou-se essas idades com a
finalidade de verificar com a evolugdo da hidratacao a influéncia do metacaulim nas

caracteristicas quimicas dos concretos.

4.5.2 Analise de microscopia eletronica de varredura dos concretos

O microscopio eletrbnico de varredura tem sido cada vez mais utilizado como
instrumento de andlise da microestrutura de pasta de cimento, argamassas e
concretos. O seu grande poder de aumento (até 200.000 vezes) e a possibilidade de
realizar analises quimicas pontuais, em regides de apenas alguns micrdmeros, permite
melhor avaliagdo e compreensdo da microestrutura e composicao das fases do
clinquer, das adicées do cimento, do processo de hidratagao e dos fatores que atuam
na durabilidade de argamassas e concretos (KIHARA e ZAMPIERI, 1988; RIGO,
1998).

Nas analises de microscopia eletrénica de varredura (MEV) dos concretos estudados
foi utilizado o microscoépio eletrénico de varredura da marca JEOL, modelo JSM-6360
LV, sendo as amostras, metalizadas com filme de carbono. As fotomicrografias das

amostras foram obtidas por imagens de elétrons retroespalhados, que possuem como
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caracteristicas a geragao de imagens com boa resolucao e obtengado de informagdes
quanto a composicdo quimica da zona irradiada. Este equipamento possui acoplado
um espectrdbmetro de energia dispersiva de raios X (EDS), da marca THERMO
NORAN, modelo QUEST.

Nas analises EDS da regido interfacial entre as particulas de agregado graudo e a
pasta de argamassa adotou-se uma linha de analise quimica (Scanline) em torno de
50 um. Adotou-se esse comprimento de analise quimica, uma que vez que, segundo
METHA e MONTEIRO (1994), a espessura da zona de transi¢ao é tipicamente de 10 a

50 um ao redor do agregado graudo.

4.5.3 Anélise de difracdo de raios X dos concretos

As analises das fases cristalinas presentes nas amostras de concretos foram obtidas
por difracdo de raios X (DRX). Foi utilizado um difratbmetro da marca PHILIPS,
modelo PW- 3710 (radiacdo Cuka., corrente de 30 mA e voltagem de 40 kV, varredura

com passo de 0,060 e tempo de coleta de 1,0 segundo por passo).

45.4 Andlise de FTIR dos concretos

A espectrometria FTIR € uma técnica que permite analisar as ligagbes quimicas
existentes em uma amostra (SKOOG et al., 2002). Apesar de seu uso em cimentos e
concretos ser comparativamente novo em relagdo a outras técnicas de caracterizacéo
(DRX, TGA, DTA, porosimetria por intrusdo de mercurio, etc.), a espectrometria FTIR
tem sido bastante empregada na caracterizagdo de materiais cimenticios e na

identificagdo de produtos de reagdes em argamassas e concretos.

Nesta pesquisa, utilizou-se a espectrometria FTIR com os seguintes objetivos:

e Caracterizar as ligagdes quimicas presentes nos concretos através de

espectros de absorgao do Infravermelho;

e Avaliar a influéncia do metacaulim no consumo do hidroxido de calcio (CH)

gerado na hidratagdo do cimento por meio da determinacao das relagdes entre



91

a altura relativa dos picos de absorgcado associados as fases portlandita (3640
cm™) e calcita (1425 cm™), em relagdo a uma linha de base escolhida
arbitrariamente no espectro. Para isso, adotou-se o pico de niumero de onda
1425 cm™, relacionado a calcita, como banda de referéncia nas andlises.
Empregou-se essa metodologia qualitativa na avaliagdo do teor de CH, por
considera-la uma forma segura de se avaliar por FTIR as mudancgas
estruturais que ocorreram na microestrutura dos concretos devido as reacdes

quimicas.

Na preparacdo das amostras de concretos foi adotada a técnica do pastilhamento
(pelleting) com brometo de potassio (KBr). Utilizou-se nesta analise amostras de
concreto na forma de pd, as quais foram masseradas juntamente com KBr. A
propor¢cdo de amostra e de KBr empregada na produgao das pastilhas foi em torno de
1 mg de amostra para 100 mg de KBr. Na Tabela 1V.6 sdo apresentadas as massas de

amostras e de KBr utilizadas na preparacao das pastilhas.

Antes do inicio ensaio, o KBr foi aquecido a 400°C por 4 horas e resfriado dentro do
dessecador para garantir que toda agua presente no material fosse eliminada. A
temperatura e a umidade relativa durante os ensaios foi de 22 °C e 45 %,
respectivamente. O equipamento utilizado foi o espectrémetro ABB Bomem, modelo
MB 102. Os espectros foram registrados na faixa espectral de 4000 a 400 cm™, por

reflectancia difusa, com resolugao de 4 cm™ e 128 varreduras.

Tabela IV. 6 — Massa de amostra empregadas nas analises de FTIR dos concretos.

Massa de amostra
Massa total (Mamostra + Mkar)

Amostra pesada
9)
(9)
CONCO0% 0,0019 0,1320
CONC5% 0,0025 0,1311

CONC15% 0,0026 0,1212
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455 Andlises térmicas dos concretos

A utilizacdo dessas analises térmicas teve como principal interesse avaliar o consumo
de hidroxido de calcio pela reacéo pozolanica bem como caracterizar os concretos por

meio das curvas de termogravimetria (TG) e analise termodiferencial (DTA).

As curvas TG e DTA apresentadas neste trabalho, foram obtidas em um analisador
térmico simultdneo da marca Shimadzu, modelo TA 50. Os ensaios foram executados
em cadinho de platina, com uma massa de amostra em torno de 10 mg em atmosfera
inerte de N, (25 ml min”), taxa de aquecimento de 10 °C min™ e uma temperatura

maxima do ensaio de 1100°C.

4.5.6 Analise de porosimetria por intrusdo de mercurio dos concretos

A porosidade aparente dos concretos foi determinada nas idades de 28 e 91 dias
utilizando a técnica da porosimetria de mercurio. As andlises foram realizadas em
equipamento da marca MICROMERICTS, modelo AutoPore Il 9420.

As amostras analisadas neste trabalho foram pedacos de concreto retirados do interior
dos corpos-de-prova rompidos no ensaio de resisténcia a compressao. Foi utilizado,
em todas as analises, um penetrémetro de volume 5,9454 cm?®. Adotou-se a densidade
do mercurio igual a 13,5335 g/cm?®, a tensdo superficial do mercurio de 485 dyn/cm e o
angulo de contato entre o mercurio e a argamassa de 140,5°, tanto para intrusdo como
para extrusdo. Os resultados foram impressos na forma de tabelas e graficos de

intrusdo de mercurio versus didmetro de poros.

Na determinagdo do volume de poros com a forma “ink-bottle” (Figura 4.11) foi

adotado o procedimento descrito por YE (2003):

“Apo6s o primeiro ciclo de intrusdo-extrusao, um segundo ciclo tem inicio
a uma porosidade maior que zero que corresponde a quantidade de
mercurio que permaneceu na amostra, mantida no interior dos poros do
tipo “ink-bottle”, apds a extrusado do primeiro ciclo (Figura 4.10). Se esta
quantidade de mercurio é repressuarizada, a distribuicdo do tamanho do
poro da porosidade efetiva pode ser obtida pela curva de segunda

intrusdo, conforme mostrado na Figura 4.9. O volume de poros do tipo
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ink-bottle pode ser determinado pela diferenca entre a porosidade total

e a porosidade efetiva.”

0.4

0.35 + Curva de extruséo

A
03 }

0.25
Segunda intrusao Forosidade efetiva

0.2
Porosidade Total

0.15

-+

Porosidade ink-bottle

0.1 ¢

Primeira intrusao

Intrusdo Cumulativa (mi/g)

0.05 |

1000 100 10 1 0.1 0.01 0.001

Pressao IMPa)

Figura 4. 9 — Curva de intrusdo e extrusdo de mercurio.

Fonte : YE (2003).
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Fim da primeira extrusio Fim cia segunda intruséo

Figura 4. 10 — llustragdo esquematica da intrusdo e extrusdo de mercurio. As setas

indicam a dire¢ao do fluxo de mercurio.

Fonte: YE (2003).
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Decidiu-se por avaliar o volume de poros do tipo ink-bottle, uma vez que os mesmos

estdo diretamente relacionados com a durabilidade dos concretos.

Tamanho Forma Forma Poro Poro Poros
uniforme de funil ink bottle “cego” Continuo Network

!

OJ

5te
5O

OO0
8@0

Poro

i isolado

fechado

Figura 4. 11 — Classificagdo geométrica dos poros da pasta de cimento.

Fonte: YE (2003).

4.6 ANALISE ESTEROLOGICA DOS CONCRETOS

Os parametros geométricos e estereoldgicos dos concretos foram avaliados a nivel
macro, utilizando o programa Quantikov, desenvolvido por PINTO (1996). Optou-se
por determinar estes pardmetros a nivel macro devido a grande complexidade da
microestrutura dos concretos, o que acarreta em dificuldades importantes: como definir
os parametros microestruturais? Como identificar e quantificar as fases? Como
escolher amostras representativas do concreto, ja que nele estdo presentes particulas
cujas dimensdes variam de micrometros a centimetros? Como aplicar a topologia e a
estereologia? Estas questdes explicam, em parte, a auséncia de uma metodologia
estabelecida para o calculo das relagbes processamento-estrutura-desempenho nos
concretos (RIGO, 1998).

O software Quantikov adotado nesta pesquisa combina um analisador digital de
imagens com técnicas de quantificagdo estereométrica baseado no método Saltykov.
Este método utiliza-se a geometria probabilistica e matematica para as estimativas na
determinagdo de paradmetros tridimensionais (3D) de uma estrutura a partir das

mensuragdes realizadas no espacgo bidimensional (2D). Estas mensurag¢des sao
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obtidas a partir de secdes transversais das estruturas, onde se supdem um sistema

composto por esferas distribuidas de forma aleatdria e uniformemente no espacgo.

Sobre as imagens das segdes transversais das estruturas (imagens bidimensionais)
sobrepdem-se sistemas-teste para a aquisicdo dos dados. Normalmente, um sistema-
teste tem area, numero de pontos-teste e comprimento de linha-teste conhecidos e
estes sao usados em férmulas para calcular diversos parametros, como por exemplo,
fator de forma, razdo de aspecto, densidades de volume (Vv, %), de comprimento (Lv,

mm/mm?) e de superficie (Sv, mm?/mm?3).

As imagens de concretos analisadas foram imagens digitais das secbes transversais
de corpos-de-prova de concreto com dimensdes de 7 x 7 cm. Essas imagens foram
tratadas no programa Quantikov para realcar os seus detalhes e, posteriormente,
foram segmentadas. A segmentacdo consiste na transformacdo (binarizagdo) da
imagem em tons de preto e branco, o que permite a diferenciacdo do elemento a ser
processado, para a determinagdo dos parametros geométricos, métricos e
morfoldgicos.

Foi analisada a secao transversal de 2 amostras do CONC15%, aos 28 dias de idade.
O Quantikov permite o processamento de multiplas imagens com aumentos iguais ou
diferentes, ndo havendo limitacbes quanto ao numero de imagens a serem
processadas, mas cada imagem deve ser processada de forma independente, isto €,
deve ser carregada e processada. Neste caso, o sistema acumula os dados de todas
as imagens processadas fornecendo um unico grafico de distribuicdo de tamanhos. O
fluxograma (Figura 4.12) a seguir lista todas as operagoées realizadas nas analises das

imagens do concreto.
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Figura 4. 12 — Sequéncia de operacbes realizadas nas analises das imagens dos

concretos.

Os seguintes parametros foram determinados nas avaliagbes quantitativas e
qualitativas das secbes do CCM15%:

1. Métricos:

e Fracdo volumétrica dos graos (Vv): Utllizado na obtengdo de informagdes
referentes ao volume de agregados graudos em trés dimensdes, por unidade

de volume de concreto;

e Area superficial dos graos por unidade de volume (Sv): Neste trabalho, este
parametro foi utilizado na obtencdo de informagdes referentes a area
superficial total dos graos (agregados graudos) em trés dimensbes, por

unidade de volume de concreto;
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Intercepto linear médio (A): Foi obtido a partir da relagdo entre a fragao
volumétrica (Vv) e a area superficial por unidade de volume (Sv). Tem enorme
importancia por causa da sua utilizacdo generalizada, como uma medida do

tamanho médio de grdos em microestruturas.

2. Morfolégicos:

e Fator de forma: Parametro empregado na avaliagédo do grau de esfericidade
dos gréos. E determinado na fase de processamento das areas (A) e
perimetros (P;) das fases calculando-se fi= 4n A; /P2 Valores proximos de 1

indicam que a forma do elemento assemelha a um circulo.

o Razao de aspecto: Representa a razdo entre a maior e a menor dimensao do

grao.

Na produgado dos concretos, o teor de areia, brita e a relagdo a/aglo mantiveram-se
constantes, com variagcbes nos teores de substituicdes de cimento por metacaulim e
da quantidade do aditivo superplastificante empregado. Na Figura 4.13 pode-se
observar que essas variagdes nao promoveram, a nivel macro, alteragdes
significativas na morfologia dos concretos, sendo assim, optou-se por realizar o estudo
estereolégico apenas no CONC15%, devido ao seu melhor desempenho mecénico e

fisico em relacéo aos outros concretos.

i

a) b) C)

Figura 4. 13 — Secao transversal das amostras de concretos na idade de 28 dias.
a) CONCO0%; b) CONC5%; c) CONC15%.
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Apbs o processamento das imagens da sec¢ao transversal do CONC15% foram obtidos

graficos de distribuicdo de tamanhos de didmetros de gréos.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste item sdo apresentados os resultados obtidos na caracterizagdo das matérias
primas utilizadas nesta pesquisa, bem como os resultados das propriedades fisicas,
quimicas e microestruturais dos concretos. Foram realizadas correlagées entre os

resultados microestruturais, mecanicos e fisicos obtidos nesta pesquisa.
5.1 CARACTERIZACAO DO METACAULIM

A seguir sdo apresentados os resultados obtidos na caracterizagdo microestrutural e

fisica do metacaulim.

5.1.1 Anélise quimica por via Umida

Na Tabela V.1 é apresentado o resultado da analise quimica do metacaulim, cujo
valores aproximam dos encontrados por MALHOTRA e METHA (1996) e por SOUZA

(2003). Os teores dos oxidos de ferro e titanio, em torno de 5%, sdo os responsaveis

pela coloracao résea-claro da amostra de metacaulim estudada.

Tabela V. 1 — Analise quimica do metacaulim.

Oxidos (%)
S|02 A|203 F6203 CaO MgO K20 Na20 T|02 PPC pH
52,17 | 35,71 413 | 0,030 | 0,628 | 0,970 | 0,035 | 0,818 | 2,90 6,69

O somatdrio dos teores de SiO, + Al,O3; + Fe,O3 correspondeu a 92,01%, superando o
limite minimo de 70% especificados pelas normas NBR 12653, IS 1344 e ASTM C
618, para pozolanas do tipo do metacaulim. De acordo com SOUZA (2003) este
metacaulim pode ser classificado como de alta reatividade, por apresentar o somatoério
de SiO, + Al,O3; + Fe;,O3 maior que 90%.
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O resultado de perda ao fogo foi inferior ao valor maximo exigido pelas normas
NBR 12653 (10%), IS 1344 (5%) e ASTM C 618 (10%), para pozolanas. O baixo valor
no resultado da perda ao fogo (2,90 %), pode ser devido a pequena presenca do

argilomineral caulinita.

Conforme a Tabela V.1, a amostra de metacaulim possui o pH acido. Este resultado
indica que dependendo do nivel de substituicdo de cimento por metacaulim podem

ocorrer reducdes no pH do concreto no estado fresco e no estado endurecido.

Para os niveis de substituicbes de cimento por metacaulim adotados nesta pesquisa
nos itens 5.5.1 e 5.6.8 sdo apresentados os resultados da influéncia do metacaulim no

pH do concreto no estado fresco e endurecido, respectivamente.

5.1.2 Analise quimica por fluorescéncia de raios X

Na Tabela V.2 sao listados os principais elementos quimicos que compdem a amostra
de metacaulim. A incidéncia do elemento quimico silicio (Si) e aluminio (Al) foi maior.
Acredita-se que parte deste silicio encontra-se combinado na forma de silicatos

(metacaulim) e o restante na forma mineral de quartzo (SiO,).

Tabela V. 2 — Analise quimica semiquantitativa por fluorescéncia de raios X.

Amostra Elementos Maiores Elementos Baixos Elementos Tragos
metacaulim Sie Al Fe,K,Ca, Ti,MgeNa| S,P,Co, W, ZneZr

5.1.3 Microscopia eletronica de varredura

As Figuras 5.1a) a 5.1d) mostram as fotomicrografias, obtidas por elétrons
secundarios, do metacaulim na forma de pd. Pode-se observar nessas micrografias
que a amostra de metacaulim analisada preserva a morfologia lamelar do argilomineral

caulinita.
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?

1Sk 18, 688 Demet  UFMG

c) d)

Figura 5. 1 — Fotomicrografias do metacaulim. a) 350 X, b) 3000X, c)3000X e
d) 10000X.

Na Tabela V.3 sdo apresentados os resultados das analises quimicas elementares,
obtidas por EDS, para os pontos identificados nas Figuras 5.1 a) e 5.1 b). Os
resultados apresentados na Tabela V.3, evidenciam a grande presenca de silicio
(SiO;) e de aluminio (Al,O3), comportamento observado na analise de fluorescéncia
de raios X. As composi¢des quimicas elementares obtidas sio tipicas da pozolana

metacaulim.

Outro fator importante é a relagcdo Al,O3/ SiO, determinada para os pontos indicados
nas Figuras 5.1 a) e 5.1 b). Os valores obtidos para a relagédo Al,O3/ SiO, sao tipicos

da metacaulinita (Al,Si2O7).
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Tabela V. 3 — Anélise quimica por EDS do metacaulim.

Figura 5.1 a) Figura 5.1 b)
Composto | Ponto | Ponto | Ponto | Ponto | Ponto | Ponto | Ponto | Ponto
1 2 3 1 2 3 4 5

SiO, 50,3 55,4 54,5 57,3 54,1 50,4 55,0 50,6
AlLO; 33,1 42,0 40,0 37,2 38,4 40,1 41,1 44,2
Fe,Os 53 1,6 4,0 2,4 4,2 6,3 2,4 3,8

MgO 1,1 0,4 0,2 2,0 1,7 0,7 0,7 0,2
CaO 0,1 0,1 0,3 0,4 0,1 0,1 0,1 0,3
K20 9,4 0,2 0,4 0,3 0,9 0,6 0,2 0,3
Na,O 0,3 0,1 0,1 0,1 0,3 0,1 0,3 0,1
Ti,O 0,4 0,2 0,5 0,3 0,3 1,7 0,2 0,5

AlLO4/ SiO, | 0,7 0,8 0,7 0,7 0,7 0,8 0,8 0,9

5.1.4 Analise de difracdo de raios X

A Figura 5.2 apresenta o espectro de difragcao de raios X do metacaulim. Os principais
compostos cristalinos encontrados na amostra foram: quartzo (SiO;), caulinita
(AlSi,05(0OH),, hematita (Fe,Os), rutilo (TiO,) e muscovita (H,KAI;Si304,). A amostra
encontra-se amorfa com a presenga de fases pozolanicamente inertes como quartzo,

hematita, rutilo e moscovita.

A mica muscovita é a responsavel pelo teor de potassio determinado nas analises de
fluorescéncia de raios X, analise quimica por via umida e EDS do metacaulim. Os
minerais hematita e rutilo contribuem para coloracdo résea-claro da amostra de

metacaulim.
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) K - Caulinita - Al,Si,O=(OH),
Q - Quartzo - SiO,

M - Muscovita - H,KAI;Si;O44
R - Rutilo - TiO,

H - Hematita - Fe;0;

M (9, 34)

R (3,24)
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H (2,B91K (2.50)
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Figura 5. 2 — Espectro de difragcao de raios X do metacaulim.

5.1.5 Analise térmica

A Figura 5.3 apresenta as termoanalises obtidas pelas curvas de termogravimetria
(TG), termogravimetria derivada (DTG) e termodiferncial (DTA) para o metacaulim. A

Tabela V. 4 resume os resultados obtidos nestas analises.

De acordo com os dados da Tabela V.4, observa-se que a amostra apresentou a
100 °C perda de agua livre. A 435 °C, inicia-se a reagao de desidroxilagdo da caulinita,
que é completada a 541 °C, temperatura essa que é revelada pela posi¢do do pico
endotérmico no termograma; nessas condigbes, forma-se a metacaulinita
(metacaulim), que é amorfa. De acordo com as analises do MEV, a metacaulinita

obtida mantém a forma de placas hexagonais da argila caulinita original.

90
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Segundo SANTOS (1989) e SOUZA (2003), em torno de 900 °C inicia-se a nucleagao

de mulita (3Al,0;5 . 2Si0;), que € caracterizada pela ocorréncia do pico exotérmico a

950 °C. Segundo JONHS (1953), esta fase & formada devido a um aquecimento

prolongado ou devido a temperaturas mais elevadas. Entretanto, na analise realizada

nao evidenciou-se esse comportamento térmico do metacaulim, que pode ser devido

ao ensaio ter sido realizado na temperatura maxima de 940 °C, temperatura inferior ao

pico exotérmico de 950 °C.

Tabela V. 4 — Resultados da analise térmica

Intervalo Temperatura
_ _ Perda Massa

Fases Analisadas Temperatura Pico
. . (%)

°C) (°C)
H20ivre 0 —100 65 2,3
Formacao da metacaulinita 435 — 541 435.8 5,7
Formacao da mulita Nd Nd Nd
Outra perdas - - 2,5
Total - - 10,5

Nd — Nao detectada
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5.1.6 Anélise fisicas do metacaulim

Na Tabela V.5 sdo apresentados os resultados das propriedades fisicas do

metacaulim.

Tabela V. 5 — Propriedades fisicas do metacaulim.

Ensaios Metacaulim
Massa especifica (g/cm’) — Picnometria a hélio 2,55
Area especifica (m?/g) — Método de BET 21,9
Diametro médio dos poros (A) - Método de BET 126
Indice de atividade pozolanica com cal hidratada aos .
7 dias (MPa) — NBR 5751
Indice de atividade pozolanica com cimento Portland 103
CPV ARI aos 28 dias (%)— NBR 5752
Agua requerida (%) 23

Pelo ensaio de atividade pozolanica com cimento verifica-se que a argamassa com
metacaulim ultrapassou a resisténcia da argamassa de referéncia em 3%. A atividade
pozolanica do metacaulim com cal hidratada foi de 7 MPa, valor superior ao limite
minimo de 6 MPa, especificado pela norma brasileira NBR 12653, para pozolanas. A
densidade da amostra de metacaulim foi de 2,55 g/cm?®, valor inferior a densidade dos

cimentos Portland brasileiros.

Apesar do excelente resultado no ensaio de pozolanicidade com o cimento Portland, a
quantidade de agua requerida pela argamassa com metacaulim foi 23% superior a
obtida na argamassa de referéncia, superando o limite de 15%, exigido pela NBR
12653 (ABNT, 1992) para o uso de argilas calcinadas. Este resultado deve ser
creditado a elevada finura do metacaulim, o que demandou uma maior quantidade de

agua para que a argamassa atingisse a consisténcia definida por norma (225 £ 5 mm).

Na comparacido dos resultados obtidos na Tabela V.5 com as exigéncias da NBR
12653 (ABNT, 1992), constata-se excelente atividade pozolanica por parte deste
material, fato que o qualifica como pozolana de alta reatividade para a producéo do

concreto.
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Os resultados do ensaio de atividade pozolanica do metacaulim, obtidos pelo método

quimico, estao detalhados na Tabela V.6 e ilustrados na Figura 5.4.

Tabela V. 6 — Atividade pozolanica do metacaulim pelo método quimico.

Milimoles Milimoles

Amostra Pozolanicidade
(OH7/L) CaO/L
35% Metacaulim e 65% do cimento
36,29 1,11 Sim
Portland (em volume)

Observa-se na Figura 5.4 que o resultado obtido para a amostra analisada esta
situado na regido abaixo da curva limite, considerada para materiais pozolanicos.
Portanto, o metacaulim apresenta propriedade pozolanica, conforme a norma NBR
57563.

0 1] 7o a0 an
Aledinidade t otal da solugdo e contato com 3 pasta de cimerto (rmal OHL)

Figura 5. 4 — Diagrama de pozolanicidade do metacaulim.

Na Figura 5.5 pode-se visualizar graficamente o ensaio da granulometria a laser do

metacaulim e na Tabela V.7 estdo resumidos os resultados deste experimento.
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Figura 5. 5 — Distribuicdo granulométrica do metacaulim.

Tabela V. 7 — Resultados da granulometria a laser.

D1o% Dso% Dooo
Amostras
(um) (um) (um)
Metacaulim 1,01 5,98 22.62
Observacoes:

D109 - Dez por cento das particulas estdo abaixo deste diametro;
Dsoe, - Didmetro mediano (50% abaixo e 50% acima deste didmetro);

Dgos, - Noventa por cento das particulas estdo abaixo deste diametro.

De acordo com os resultados da distribuicdo granulométrica, do BET e da picnometria
a hélio, o metacaulim & um material fino (¢ s0%= 5,98 um), com area especifica de

21,9 m?/g e massa especifica de 2,55 g/cm?®.

A alta finura desta pozolana influencia na demanda de agua de amassamento dos
concretos e das argamassas fabricados com esta adicdo mineral. No entanto, os
resultados da finura da amostra de metacaulim estudada alertam para a necessidade
de se utilizar aditivos plastificantes ou superplastificantes na produg¢ao dos concretos,
com o objetivo de evitar excessivos consumos de agua, perda de desempenho e,

principalmente, afetar a sua durabilidade.
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Os resultados das caracteristicas quimicas, fisicas e mecanicas do cimento Portland

CPV utilizado nesta pesquisa estdo apresentados na Tabela V.8.

Tabela V. 8 — Caracteristicas fisicas, quimicas e mecanicas do cimento CPV ARI.

Caracteristicas Determinacfes Valores
SiO, 8,61 %
Al,05 2,04 %
Fe20; 1,66 %
Ca0O 42,15 %
QUIMICAS MgO 505%
K20 0,528 %
Na,O 0,115 %
TiO; 0,155 %
PPC 3,82 %
pH 12,99
Granulometria a laser
(DITEA 1,12 um
Dso% 9,74 um
Dgo% 23,40 um
FiSICAS Superficie especifica - BET 1,45 m?/g
Tempo de inicio de pega 1,20 min
Tempo de fim de pega 4,05 min
Agua da pasta da consisténcia normal 149,95 g
Densidade real por picnometria a hélio 3,07 g/cm?®
Resisténcia a compressao
1dia 32,0
MECANICAS 3 dias 42,2
7 dias 47,4
28 dias 50,4
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Com base na Tabela V.8 verifica-se que os resultados do ensaio mecanico
demonstram que o cimento Portland CPV esta de acordo com as especificagdes
técnicas, ou seja, apresentou resisténcia a compressao acima de 24 e 34 MPa aos 3 e
7 dias de idade, respectivamente. Os tempos de inicio e fim de pega estao dentro dos

limites recomendados para cimentos Portland com Alta Resisténcia Inicial (NBR 5733).

A superficie especifica do cimento CPV (1,45 m?g) é 15 vezes menor que a da
metacaolinita (21,9 m?/g) adotada nesta pesquisa. O Diametro mediano (Dsgy) das
particulas do cimento (9,74 um) foi 1,63 vezes maior que o apresentado pelas
particulas do metacaulim (5,98um). A elevada finura do metacaulim em relagdo ao

cimento Portland favorece uma maior reatividade entre esses dois materiais.

A densidade do cimento aproximou-se do valor (3,10 g/cm?), geralmente obtido para
cimentos convencionais. A perda por calcinacdo do cimento foi de 3,82 %, valor
inferior a perda maxima (< 4,5 %) especificada pela norma ABNT NM 18. O teor de
magnésio (MgO) foi inferior ao maximo de 6,5%, exigido pela norma brasileira NBR
14656;

De acordo com os resultados obtidos o cimento empregado na producdo dos
concretos pode ser considerado um material alcalino, fino e com alta reatividade

inicial.
53 CARACTERIZACAO DA AREIA

Na Tabela V.9 sao apresentados os resultados obtidos na caracterizagdo do agregado
miudo empregado na fabricagdo dos concretos. Os valores obtidos para a massa
especifica absoluta da areia analisada ficaram dentro do intervalo de 2,60 a 2,70
g/cm?, e, a massa unitaria entre 1,30 a 1,75 g/cm3, considerados como referéncia para
agregados miudos convencionais utilizados na fabricacdo de concretos e argamassas.
De acordo esses resultados, este agregado miudo se enquadra na classificagcdo de

agregados normais conforme a norma brasileira NBR 7211.

A areia apresentou dimensdo maxima caracteristica de 2,4 mm. O MF da areia foi de
2,54, o que significa, fisicamente, que a maior parte dos grdos desse agregado

possuem as dimensdes entre 0,30 e 0,60 mm. O MF do areia empregada nos tragos
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dos concreto ficou dentro da faixa de 2,4 a 3,6 mm, considerado para agregados

miudos médio.

Tabela V. 9 — Caracterizacao do agregado miudo.

Ensaio Resultados
Abertura Porcentagem Retida
(mm) (em massa)
Individual Acumulada
4,8 2,3 0
Composicéo granulométrica 24 212 2
1,2 121,4 14
0,6 391,3 54
0,3 343,0 88
0,15 74,5 95
(<0,15) 41,3 100
DMC’ 2,4 mm
Modulo de finura (MF) 2,54
Massa unitaria 1,37 kg/dm?®
Massa especifica 2,62 kg/dm®

DMC: Dimensdo Maxima Caracteristica.

A areia apresentou um teor de argila em torrbes e materiais friaveis de 0,6%, valor

abaixo do teor maximo de 3,0 %, especificado pela norma brasileira NBR 7218.

Quanto ao teor de material pulverulento, a amostra apresentou um teor de 0,8%, valor

inferior os especificados pela norma NBR 7219, que s&o: 3,0 % para concretos

submetidos ao desgaste superficial e de 5,0% para concretos protegidos do desgaste

superficial.

No ensaio de determinagcdo de impurezas orgénicas humicas, a amostra de areia

conferiu a solugao de hidroxido de sodio a 3% uma coloracdo mais clara que a da

solugcao padréao, indicando que a areia ndo pode ser considerada suspeita do ponto de

vista de impurezas organicas humicas.
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5.4 CARACTERIZACAO DA BRITA

Os resultados da caracterizacdo do agregado graudo utilizado na produgdo dos

concretos estdo apresentados na Tabela V.10.

A dimensdo maxima caracteristica da brita de gnaisse foi de 25 mm, valor igual a
maxima dimensao recomendada pela maioria dos autores para concretos com
resisténcia entre 60 a 100 MPa. A literatura cita que, na fabricacdo de concretos com
elevada resisténcia, a dimensdao maxima caracteristica do agregado graudo deve

variar entre um valor minimo de 12,5 ou 9,5 mm e um maximo de 25 mm.

Tabela V. 10 — Caracteriza¢ao do agregado graudo.

Ensaio Resultados
Abertura Porcentagem Retida
(mm) (em massa)
Individual Acumulada
Composicao 190 439 22
granulométrica 125 9.65 69
9,5 4,55 92
6.3 1,05 97
4,8 0,25 98
Fundo (< 4,8) 0,40 100
DMC 25 mm
Massa unitaria 1,40 kg/dm®
Massa especifica** 2,68 kg/dm?®
Textura rugosa
Porosidade aparente* 25%

* Porosimetria por intrusao de mercurio.

Picnometria de mercurio.

A textura rugosa da brita pode favorecer um melhor intertravamento mecanico entre a

brita e a pasta de cimento dos concretos.
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Os valores obtidos para a massa especifica absoluta e para massa unitaria da amostra
da brita ficaram dentro dos intervalos de 2,60 a 2,70 g/cm?, para especifica absoluta, e
de 1,30 a 1,75 g/cm?, para massa unitaria, valores considerados como referéncia, para
agregados graudos convencionais utilizados na fabricacdo de concretos. De acordo
esses resultados este agregado graudo se enquadra na classificacao de agregados

normais, conforme a norma brasileira NBR 7211(1983).

Quanto a graduagéao da brita, verifica-se a mesma nao se enquadra dentro dos limites
granulométricos especificados pela norma NBR 7211 (1983). Isso pode estar
relacionado a eficiéncia do processo de britamento adotado na mineradora. De acordo
com a porcentagem retida acumulada, a graduacédo da brita empregada nos tragos

encontra-se entre brita 1 e 2.

5.5 COMPORTAMENTO DOS CONCRETOS NO ESTADO FRESCO

Nesta etapa do trabalho, serdo apresentados os resultados dos ensaios que avaliaram
as propriedades fisicas dos concretos no estado fresco, conforme as metodologias

apresentadas no item 4.4.

5.5.1 Abatimentos do tronco de cone (“slump test”) dos concretos

Na Tabela V.11 pode-se visualizar as dosagens de aditivo superplastificante utilizadas
nos concretos e os seus respectivos abatimentos. Na produg¢ao dos concretos adotou-
se para a avaliagao da trabalhabilidade das misturas o abatimento do tronco-de-cone
de (120 + 20) cm. Este intervalo de consisténcia serviu de parametro para limitar o uso

do aditivo.

Pode-se observar pela Tabela V.11 que os concretos com metacaulim requereram
maiores dosagens de aditivo superplastificante em relagdo ao concreto de referéncia.
Este acréscimo de dosagem de aditivo superplastificante com o aumento do teor de
substituicdo de cimento por metacaulim deveu-se a maior superficie especifica da

pozolana utilizada.
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Teor de ]
o Relagéo Agua Aditivo Abatimento
substituicdo 3 . 3
al/aglo (kg/m*) (litros/m”) (mm)
(%)
0 172 4,22 120
5 0,35 172 4,47 120
15 172 4,72 130

Com relagédo ao consumo de aditivo nas misturas, os valores empregados encontram-
se dentro da faixa de utilizagdo recomendada pelo fabricante. Quanto a coesao das
misturas, verificou-se por inspegao visual, que a mesma aumentou com a elevacao do
teor de substituicao de cimento por metacaulim. A exsudagao foi menos evidente nos
concretos com metacaulim. Observou-se que a medida que se elevou o nivel de
utilizacdo desta adigdo mineral nas misturas ocorreu uma reducédo substancial deste
fendbmeno. Tem-se, novamente, como origem de tal comportamento a extrema finura
do metacaulim, que provocou o melhor empacotamento dos grdos, reduzindo o

numero de canais ascendentes de agua.

E importante mencionar que a maior coesdo da pasta de cimento no estado fresco
leva a maior retengdo de agua, e por conseqiiéncia a menor exsudacdo ou migragao
da agua para a superficie do concreto. Este efeito é altamente benéfico em aplicagdes
tais como pisos industriais e argamassa de revestimento, que normalmente
apresentam grandes areas de superficie em contato com o ar. A maior retengdo de
agua também ocasiona em concretos e argamassas, uma menor retragdo por
secagem e fissuracdo. Desta forma, o emprego do metacaulim em estruturas de
concreto sujeitas a deterioragdo por desgaste superficial € uma alternativa viavel para

reduzir as perdas progressivas de massas devido a abrasdo, erosao e cavitagao.
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5.5.2 Analise do pH dos concretos no estado fresco

Na Figura 5.6 pode-se visualizar o resultados da avaliagdo do potencial hidrogénionico

(pH) dos concretos pelo método da fita de pH.

Figura 5. 6 — Ensaio de pH, método da fita de pH, dos concretos no estado fresco.
a) CONC 0%; b) CONC 5% e ¢) CONC 15%.

Na comparacao das fotos (Figura 5.6), observa-se que em relagdo ao concreto de
referéncia (CONC0%), o pH dos concretos ndo apresentou diferenga, ou seja, os

concretos apresentaram o mesmo nivel de pH (12).

A partir dos resultados obtidos (Figura 5.6), observa-se no teste de comparagéao de
cor, que ndo houve nenhuma influéncia do metacaulim no pH dos concretos frescos,
que pode ser atribuida a lentidao da reacédo pozolanica do metacaulim e aos niveis de

substituicbes adotados.

O pH dos concretos esta diretamente associado aos alcalis (NaOH, TiOH e KOH) do
cimento Portland. O Ca(OH), também contribui para a alcalinidade dos concretos e
argamassas, e a sua redugao os poros do concreto pode contribuir para o processo de
corrosao de armaduras. A incorporagao de pozolanas na producéo de concretos pode
reduzir o pH dos concretos devido ao consumo do Ca(OH), pela reagdo pozoléanica,

ocasionando a despassivacao da armadura.
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5.5.3 Massa especifica dos concretos no estado fresco

Na Tabela V.12 pode observar os resultados obtidos na avaliagcdo da massa especifica

no estado fresco dos concretos. Estes resultados representam a média de trés

determinagdes.

Tabela V. 12 — Massa especifica aparente dos concretos no estado fresco.

Teor de substituicdo de cimento

por metacaulim

Massa especifica do concreto

no estado fresco

(%) (kg/m?)
0 2459
5 2459
15 2458

De acordo com a Tabela V.12, a massa especifica dos concretos no estado fresco nao
apresentou diferenga, ratificando o comportamento observado por SOUZA (2003),

para concretos produzidos com metacaulim.

5.6 COMPORTAMENTO DOS CONCRETOS NO ESTADO ENDURECIDO

Neste item serdo apresentados os resultados das propriedades fisicas dos concretos

no estado endurecido conforme metodologias apresentadas no item 4.5.

5.6.1 Massa especifica aparente dos concretos no estado endurecido

Os resultados da massa especifica aparente dos concretos nos estados seco e

saturado para idade de 28 dias estio relacionados na Tabela V.13.
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Tabela V. 13 — Massa especifica aparente dos concretos no estado endurecido.

Substituicdo de Massa especifica aparente dos concretos aos 28 dias
cimento por (kg/m?)
metacaulim Estado
(%) Seco Saturado
0 2342 2479
5 2377 2504
15 2380 2499

Pelos resultados das Tabelas V.13, nota-se que a densidade do concreto no estado
seco aumenta com o teor de substituicdo de cimento Portland por metacaulim. Este
aumento da densidade esta relacionado com a redugéo da porosidade dos concretos

pelo metacaulim.

A diferenga entre a densidade no estado seco e no estado saturado dos concretos
com 0, 5 e 15% de substituicdo de cimento por metacaulim foi de 137, 127 e 119

kg/m?®, respectivamente.

As menores diferengas observadas entre as densidades no estado seco e no estado
saturado dos concretos com metacaulim, em relagdo ao concreto de referéncia,
podem estar associadas a reducdo do volume de vazios com a inclusdo desta

pozolana.

5.6.2 Resisténcia a Compressao Axial

Os valores de resisténcia a compressao axial de corpos-de-prova rompidos nas idades
de 3, 7, 14, 28 e 91 dias estdo relacionados nas Tabelas V.14 e V.15. Estes resultados
representam o valor médio para trés corpos-de-prova cilindricos de concreto com 10

cm de didmetro e 20 cm de altura.



Tabela V. 14 — Resultados de resisténcia a compressao axial dos concretos.
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Teor de

Resisténcia a compresséao

substituicdo (MPa)

(%) 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias 91 dias

56,1 66.1 69.6 75,0 73,4

0 55,9 65,2 67,0 71,7 72,8

58,0 65,7 67,7 72,6 75,0

56,9 63,9 65,0 76,4 78,0

5 50,7 64,9 69,4 771 80,2

56,9 64,9 66,5 77,0 77,6

44,8 64.3 64,9 86,0 83,2

15 44 .4 62,0 65,6 78,5 82,7

46,8 63,2 66,5 78,0 78,9

Tabela V. 15 — Resultados da resisténcia média a compressao axial (f;,) dos

concretos.
Teor de Idade de rompimento
substituicdo 3 dias 7 dias 14 dias 28 dias 91 dias
(%) fem Sq fem Sq fem Sq fem Sq fem Sq
0 56,7 | 1,2 | 657 | 05 | 681 | 14 (731 | 1,7 | 73,7 | 11
5 548 | 36 | 646 | 06 | 660 | 09 (768 | 04 | 786 | 14
15 453 | 1,2 | 632 | 12 | 657 | 08 | 808 | 45 | 816 | 23

Na Figura 5.7 pode-se visualizar o comportamento dos concretos com a evolugéao da

idade.
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Figura 5. 7 — Comportamento dos concretos com relagao a resisténcia a compressao

em funcgao da idade.

Os resultados da Figura 5.7 e das Tabelas V.14 e V.15 mostram que resisténcia a

compressao aumenta com a idade de rompimento dos concretos.

De acordo com a bibliografia, considerando apenas aspectos mecanicos, os concretos
estudados sao classificados como de alta resisténcia, por apresentar aos 28 dias de

idade, a resisténcia a compressao acima de 50 MPa.

A evolucédo da resisténcia dos concretos foi maior entre as idades de 3 e 7 dias. Este
comportamento pode ser justificado pelo fato de se ter utilizado na produgcédo dos
concretos o cimento Portland com alta reatividade inicial (CPV ARI). A maior
resisténcia a compressao do concreto de referéncia em relagdo aos concretos com
metacaulim, na idade de 3 dias, pode ser creditada a lentidao das reagao pozolanica
do metacaulim, bem como da incapacidade do efeito microfiler do metacaulim em

compensar a retirada de cimento dos concretos.

Entre as idades de 7 e 14 dias verificou-se que as resisténcias a compressao dos

concretos praticamente se aproximaram, enquanto que, entre o décimo quarto e o
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vigésimo oitavo dia constatou-se a maior contribuicdo do metacaulim nesta

propriedade.

Do vigésimo oitavo dia ao nonagésimo primeiro a taxa de crescimento da resisténcia a
compressao dos concretos CONC5% e CONC15% foi de 2,3 % e 1,0%,
respectivamente. Essa baixa taxa pode estar relacionada a redugado da porosidade
com a idade, que ocasiona uma menor eficiéncia do efeito pozolanico pelo

preenchimento dos vazios da mistura.

Tomando como referéncia a idade de 28 dias, uma vez esta é aceita universalmente
como indice geral da resisténcia do concreto, pode-se notar que as melhorias na
resisténcia a compressao dos concretos com 5 e 15% de substituicdo de cimento por
metacaulim em relacdo ao concreto de referéncia foram respectivamente de 5,1% e
11,6%.

Observou-se que nas primeiras idades que a ruptura dos corpos-de-prova ocorria mais
intensamente na pasta de cimento e na zona de transigcdo. Nas idades mais
avancadas (28 e 91 dias) observou-se o comportamento inverso, ou seja, o plano de
ruptura passava em grande parte no agregado, com mostrado na Figura 5.8. Isto pode
ser justificado pelo aumento da resisténcia da zona de transicdo com a cinética da

reacao pozolanica.

Figura 5. 8 — Modo de ruptura observado para corpo de prova do concreto com 15%

de substituicao de cimento por metacaulim, aos 91 dias de idade.
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Como ponto comum, observou-se na literatura, que nas idades iniciais, os valores da
resisténcia a compressdo do concreto de referéncia em relagdo aos concretos
produzidos com silica ativa e cinza de casca de arroz em substituicdo ao cimento,
foram maiores. Novamente é interessante ressaltar que o uso do cimento CPV — ARI
apresenta-se como causa principal do melhor desempenho do concreto de referéncia

nas idades iniciais.

A baixa contribuicdo a melhoria da resisténcia a compressado do concreto, apds o
vigésimo oitavo dia, pode ser atribuida aos seguintes fatores: a) formacdo de uma
camada inibidora pelos produtos de hidratacdo, que envolvem as particulas de

metacaulinita, impedido a sua reagao pozolanica com o hidroxido de calcio.

De acordo com as especificacdbes da norma NBR 6118 (2003), item 7.4.2, os
concretos produzidos nesta pesquisa podem ser empregados na execugdo de
estruturas submetidas as classes de agressividades de | a IV, por apresentar a relagao
agua/aglomerante (0,45 < a/c < 0,65) e resisténcia & compresséo (20 MPa < f;; < 55

MPa) compativeis com as exigéncias dessas classes.

Os dois principais fatores responsaveis pela contribuicdo do metacaulim na resisténcia
do concreto foram: o efeito filler, que é imediato, e a reagao pozolanica que & mais
evidente entre o décimo quarto e o vigésimo oitavo dia. Apos este periodo, os ganhos
de resisténcia dos concretos com metacaulim foram menores, contudo, superiores aos

ganhos do concreto de referéncia.

5.6.3 Resisténcia a tracéo na flexao

Na Tabela V.16 sao apresentados os resultados da resisténcia a tragcao na flexdao dos

concretos com a inclusdo do metacaulim.
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Tabela V. 16 — Resultados da resisténcia a tracdo na flexdo dos concretos.

Teor de o ,
o Carga Tenséo Média Desvio
substituicdo .
(kN) (MPa) (MPa) padréo
(%)
16,7 6,9
0 7,3 0,6
18,5 7,7
16,6 6,9
5 8,1 1,8
22,6 9,4
23,5 9,8
15 9,4 0,6
21,5 8,9

Na Figura 5.11, observa-se o comportamento dos concretos com relagéo a resisténcia

a tracdo na flexao em funcgao do teor de substituicido de metacaulim.

Os resultados da Tabela V.16 e da Figura 5.9 demonstram que a medida que se
elevou o teor de metacaulim nas misturas ocorreu um ligeiro aumento na resisténcia a
tracdo na flexao, que pode ser justificado pela redugcido da porosidade da matriz e da

zona de transi¢cao dos concretos.
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Figura 5. 9 — Resisténcia a tracdo na flexdo em funcéo do teor de substituicido de

cimento por metacaulim, aos 28 dias de idade.
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As melhorias na resisténcia a tracdo na flexdo dos concretos com 5% e 15% de
metacaulim, em relacdo ao concreto sem substituicao, foram de 10,9% e 28,8%,
respectivamente. Essas melhorias foram superiores as obtidas, na idade de 28 dias,
para a resisténcia a compressao. Essa diferengca de contribuicdo mostra que o
metacaulim tem grande importancia no desenvolvimento da resisténcia a tragdo na

flexao.

MEHTA e MONTEIRO (1994) afirmam que as melhorias na resisténcia a tracao estao,
em grande parte, relacionadas a atividade pozolanica, enquanto que na resisténcia a
compressao ao efeito filler. Uma vez que nao foi avaliada a evolugao da resisténcia a
tracdo na flexao com idade, acredita-se que a maior contribuicdo do metacaulim nesta

propriedade, aos 28 dias, esta relacionada a atividade pozolanica.

A razdo entre a resisténcia média a tragcdo na flexdo e a resisténcia média a
compressao dos concretos com 0%, 5% e 15% de substituicdo de cimento por
metacaulim foi de 9,9%, 10,5% e 11,6%, respectivamente. Os resultados mostram que
0 metacaulim pode ser utilizado na melhoria do desempenho mecanico de estruturas

de concreto submetidas a esforcos de tracao.

5.6.4 Mobdulo de elasticidade estatico

Os resultados do médulo de elasticidade estatico de corpos-de-prova nas idades de 28

e 91 dias estao relacionados nas Tabela V.17.

De acordo com os resultados das Tabela V.17, conclui-se que os concretos aos 28
dias idade nao apresentaram diferenga no modulo de elasticidade. Em relagao a idade
de 91 dias, verificou-se que a medida que se eleva o teor de substituicdo de cimento
Portland por metacaulim, ha um acréscimo no moédulo de elasticidade estatico. Esta
melhoria em idade mais avangada pode estar relacionada a densificagdo da zona de
transicdo, como resultado da interagdo quimica entre o hidréxido de calcio formado na

hidratagdo cimento e a pozolana estudada.
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Tabela V. 17 — Resultados do mdédulo de elasticidade estatico dos concretos.

Modulo de Elasticidade Estatico
Teor de (GPa)
substituicdo 28 dias 91 dias
(%) Valores o Desvio Valores o Desvio
individuais Media padrao | individuais Media padréo
28,6 29,6
0 33,2 29,9 3,0 31,8 30,7 1,1
27,6 30,7
29,8 28,8
5 29,7 29,9 0,3 36,7 32,7 4,0
30,3 32,8
30,9 34,0
15 29,4 29,7 1,0 38,8 36,2 2,4
28,9 35,9

Pode-se observar que a taxa de evolugao do moédulo de elasticidade entre as idades
de 28 e 91 dias foi maior do que a taxa de evolugao da resisténcia a compressao no
mesmo periodo. Este resultado ratifica a citagdo de MEHTA e MONTEIRO (1994) de
que o moédulo de deformagédo em idades mais avangadas aumenta a uma taxa mais

alta do que a resisténcia a compresséo.

A Figura 5.10 apresenta as curvas de comportamento do mddulo de elasticidade
estatico dos concretos, aos 28 e 91 dias, em funcao do teor de substituicdo de cimento
por metacaulim. Pode-se observar na Figura 5.10 que ha influéncia da idade e do teor

de substituicdo de metacaulim no modulo de elasticidade dos concretos.

Tomando como referéncia a idade de 91 dias, o aumento percentual do médulo de
elasticidade estatico dos concretos com 5% e 15% de metacaulim, em relagdo ao

concreto de referéncia, foi de 6,5% e 17,9 %, respectivamente.
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Figura 5. 10 — Mddulo de elasticidade dos concretos em fungéo do teor de substituicdo

de cimento por metacaulim.

O fato de aos 28 dias de idade, o teor de substituicdo de metacaulim nao ter
influenciado significativamente no modulo de elasticidade dos concretos, indica que a
influéncia da atividade pozolanica nesta propriedade é maior que a do efeito filler.
Além disso, se a maior contribuicdo no modulo de elasticidade dos concretos fosse
devido ao efeito filler, as melhorias nesta propriedade seriam observadas na idade de
28 dias.

Com a evolugao da idade, as melhorias observadas no médulo de elasticidade estatico
com a inclusdo do metacaulim, indicam que esta adigdo mineral pode ser empregada
no aumento da rigidez de estruturas de concretos com grandes vaos livres.

5.6.5 Desgaste por abrasdo dos concretos

Os resultados do comportamento dos concretos ao desgaste por abrasdo estdo

apresentados na Tabela V.18.



Tabela V. 18 — Resultados do desgaste por abrasdo dos concretos aos 28 dias.
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Substituicdo de

Perda de massa

cimento por metacaulim Percurso de 500 m Percurso de 1000m
0,
(%) Desvio Desvio
Média Média

padréo padrdo

0 1,71 0,09 4.21 0,04

5 1,96 0,04 4.21 0,05

15 1,98 0,15 3,89 0,09

Embora a literatura cite que a inclusdo de pozolanas altamente reativas, tal como o
metacaulim, melhora significativamente a resisténcia a abrasdo do concreto, os
resultados da Tabela V.18 mostram que para os teores de substituicido de cimento por
metacaulim estudados, a inclusdao desta pozolana nos concretos nao promoveu
grandes variagdes nesta propriedade. Esta diferenga no comportamento esperado
com a inclusdo do metacaulim nos concretos pode estar relacionada com a dureza dos
compostos formados com a reagdo pozolanica, grau de hidratagao e preparagao das

amostras, bem como a metodologia adotada.

MEHTA e MONTEIRO (1994) citam que os métodos de ensaio para a avaliagao da
resisténcia ao desgaste do concreto nem sempre sio satisfatérios, porque as

condicbes de desgaste no campo sao dificeis de serem simuladas em laboratério.

Na Tabela V.18 pode-se observar que para o percurso de 1000 m, ocorre uma ligeira
reducéo do desgaste por abrasao do concreto com 15% de substituicdo de cimento
metacaulim, em relagdo ao concreto de referéncia e ao concreto com 5% de
substituicdo de cimento metacaulim. Este resultado por estar relacionado com a maior
eficiéncia do teor de 15% nesta propriedade, bem como na redugédo da porosidade e

na densificacdo da zona de transicdo do concreto.

Os resultados da influéncia do teor de substituigdo de cimento por metacaulim na
resisténcia ao desgaste por abrasao dos concretos podem ser visualizados na Figura

5.11. Neste grafico, verifica-se que para um percurso de 500 m a perda de massa do
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concreto de referéncia foi menor que as dos concretos fabricados com metacaulim.
Para o percurso de 1000 m pode-se observar a influéncia do teor de metacaulim no
desgaste por abrasido dos concretos. Neste percurso constata-se que para o concreto
com 5% de substituicdo de cimento por metacaulim, o desgaste por abrasao foi similar
ao do concreto de referéncia, sendo que, para o concreto com 15 % de metacaulim,

evidencia-se uma ligeira reducao nesta propriedade.
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Figura 5. 11 — Influéncia do grau de solicitacdo, teor de substituicdo na perda de

massa dos concretos submetidos ao desgaste por abraséo.

Acredita-se que se aumentar o grau de solicitagdo das amostras a proximidade entre
os resultados do desgaste por abrasdo dos concretos com metacaulim, em relagdo ao
concreto de referéncia, ndo se mantera, devido a maior contribuicdo do metacaulim na
reducdo da porosidade, no aumento da resisténcia a compressao e nas melhorias da
zona de transi¢éo dos concretos.

Os concretos estudados apresentaram baixos valores de desgaste por abrasdo em

relacdo aos materiais listados na Tabela IV.5 do item 4.4.1.5. Isso pode estar
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relacionado a relagdo agua/aglomerante empregado nos tragos e ao aumento da

dureza dos concretos devido a reacéo pozolanica do metacaulim.

Os resultados indicam que o metacaulim pode ser usado na construgdo de estruturas
de concreto, obtendo-se aumento na resisténcia a abras&o, devido principalmente, a

diminuigdo da porosidade e do indice de vazios do concreto.

5.6.6 Absorcédo de 4gua dos concretos

Os resultados dos ensaios que avaliaram a absor¢cado de agua dos concretos foram
divididos em subitens, um a vez que esta propriedade foi analisada em diferentes

condicdes de ensaios.

5.6.6.1 Absorcédo de agua conforme norma MB 2611

Na Tabela V.19 estao representados os resultados do ensaio de absor¢do de agua por
imersao total na idade de 28 dias, conforme norma MB — 2611. Este teste foi realizado
nas instalagdes do Laboratério de Materiais Ceramicos do Departamento de

Engenharia Metalurgica e de Matérias da UFMG.

Conforme a Tabela V.19, o aumento do teor de metacaulim nas misturas incorre na
reducdo na absorgdo de agua, isto em razéo da redugao da porosidade dos concretos.
A reducao da absorcao de agua dos concretos com teores de 5 e 15% de substituicéo
de cimento por metacaulim em relagdo ao concreto de referéncia foi de 21,8% e

34,9%, respectivamente.
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Tabela V. 19 — Resultados da absor¢ao de agua dos concretos conforme norma MB —
2611.

L Absorcéo de agua
Substituicdo de Massa da amostra _ .
_ por imersao
cimento por (9)
: (%)
metacaulim
Valor .
(%) M; M . L Média Sq
individual
3734,6 3856,7 3,27
0 3,26 0,01
3804,0 3927,6 3,25
3696,2 3790,2 2,54
5 2,55 0,01
3738,5 3834,4 2,56
3665,8 3743,1 2,11
15 212 0,01
3679,3 3757,2 212
M; - Peso inicial da amostra apés secagem em estufa.
M; - Peso final da amostra apds 24 horas de imersao total em agua.

Sy - Desvio padrao.

Na Figura 5.12 observa-se a influéncia do metacaulim na reducdo da absorgédo de
agua dos concretos. Pode-se associar esse comportamento ao efeito filler do
metacaulim, que ocasionou a reducdo do volume de poros dos concretos com a
elevacao do teor de substituicdo. A alta atividade pozolanica do metacaulim com o
cimento Portland CPV também podem ter contribuido para a reducédo da absorcéo de

agua dos concretos.
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Figura 5. 12 — Absorgao de agua dos concretos versus teor de substituicido de cimento

por metacaulim.

5.6.6.2 Resultados da absorcdo de agua e da porosidade aparente

conforme a norma brasileira NBR 12766

Os resultados do ensaio de absorcdo de agua e da porosidade aparente dos
concretos, aos 28 dias de idade, estdo apresentados na Figura 5.13. Cada resultado
representa o valor médio para oito corpos-de-prova cilindricos com aproximadamente
10 cm de didmetro e 2 cm de altura. Este ensaio foi realizado no Laboratério de
Materiais Ceramicos do Departamento de Engenharia Metalurgica e de Matérias da
UFMG.

De acordo com a Figura 5.13, a absor¢do de agua e a porosidade aparente dos
concretos reduz com o aumento do teor de substituicdo de cimento por metacaulim. As
causas desses comportamentos, assim como no ensaio de absor¢do de agua por
imersao total, estdo relacionadas a formagdo de uma matriz cimenticia mais densa e

homogénea, com a menor quantidade de poros interconectados.
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Figura 5. 13 — Absorcdo de agua e porosidade aparente em funcdo do teor de

substituicdo de cimento por metacaulim.

A reducao da porosidade aparente dos concretos demonstra que a incorporacédo de
metacaulim nas misturas aumenta a resisténcia a penetracao de fluidos agressivos no

concreto.

5.6.6.3 Absorcdo de éagua por capilaridade segundo a metodologia
portuguesa LNEC E 393

Os resultados dos ensaios de absor¢do de agua por capilaridade de corpos-de-prova
na idade de 28 dias estdo relacionados nas Tabela V.20. Estes resultados
representam o valor médio para trés corpos-de-prova prismaticos (7 x 7 x 22) cm de

concreto.
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Substituicdo o )

g Coeficientes de absorgéo de agua
e
_ por capilaridade
Cimento por
_ (kg/m?.h°®)

metacaulim
% Can Caoan Casn Crd
0 2,21 1,44 1,21 0,84
5 1,92 1,35 1,13 0,77
15 1,72 1,12 0,92 0,63

Con - Coeficiente de absorcao de agua por capilaridade medido a 2 horas de ensaio.

Con - Coeficiente de absorgéo de agua por capilaridade medido a 24 horas de ensaio.

Cssn - Coeficiente de absorgédo de agua por capilaridade a 48 horas de ensaio.

Cuqg - Coeficiente de absorgéo de agua por capilaridade medido a 7 dias de ensaio.

Os resultados da Tabela V.20 mostram que os coeficientes de absorcdo de agua por

capilaridade dos concretos reduz a medida que se eleva a substituicdo de cimento por

metacaulim. Esta reducdo esta relacionada ao efeito filler do metacaulim nesta

propriedade, que ocasiona a formacdo de uma rede de poros mais refinada e

descontinua.

Na Figura 5.14, pode-se visualizar os prismas de concretos com substituicbes de 0, 5

e 15% de cimento por metacaulim, apds 7 dias de realizagdo do ensaio de absorgao

de agua por capilaridade. Nesta foto (Figura 5.14), a ascensao capilar reduz com o

aumento do teor de metacaulim nos concretos. Este comportamento também esta

associado com o refinamento dos poros dos concretos pelo metacaulim, ao longo do

tempo, como consequéncia de sua extrema finura e da sua reagao pozolanica.
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Figura 5. 14 — Detalhe das amostras de concretos, apos 7 dias de realizagao do

ensaio de absorgao de agua por capilaridade.

A menor ascensao de agua por capilaridade dos concretos fabricados com metacaulim
evidencia a contribuigdo desta pozolana no aumento da resisténcia a penetracdo de

fluidos agressivos nos concretos.

Na idade de 7 dias, a substituicado de 5 e 15% de cimento por metacaulim nas
misturas, ocasionou redugdes no coeficiente de absorgdo de agua por capilaridade,

em relagdo ao concreto de referéncia, em torno de 8% e 25%, respectivamente.

A reducao dos coeficientes de capilaridade e da absor¢cdo de agua por imersdo dos
concretos indica que o uso do metacaulim é imprescindivel quando o objetivo for a
obtencdo de concretos com menor porosidade e permeabilidade a agua e,

consequentemente, mais resistente a penetragao de fluidos agressivos.

Em relacdo aos coeficientes de capilaridade dos concretos da Tabela 1V.4 do item
4.4.1.4, pode-se afirmar que os concretos produzidos nesta pesquisa apresentaram
baixos coeficientes de capilaridade. A diferenca entre o coeficiente de capilaridade
dos concretos produzidos nesta tese em relagdo aos concretos da Tabela IV.4 esta

relacionada ao fator agua/cimento adotado e ao uso do metacaulim e de aditivos
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superplastificantes, que, em conjuntos, podem ter proporcionado a estrutura dos

concretos, a formagao de poros de menor didmetro e intercomunicaveis.

Em relacdo as metodologias adotadas na avaliagdo da absorcdo de agua dos
concretos, observou-se que os comportamentos obtidos foram os mesmos, ou sejam,
para a mesma relacdo agua/cimento, a medida que se elevou o teor de metacaulim

nas misturas a absorgao de agua dos concretos reduziu.

5.6.7 Potencial hidrogenidnico (pH) dos concretos endurecidos

Na Tabela V.21 pode-se observar os resultados dos potenciais hidrogeniénicos dos
concretos no estado endurecido. A mensuragdo do pH foi realizada apdés um tempo
médio de 10 minutos de diluicdo das amostras em agua destilada. Os valores
apresentados na Tabela V.21 representam para cada tipo de concreto a média de trés

exemplares analisados.

Tabela V. 21 — Potencial hidrogeniénico dos concretos endurecidos.

Teor de Temperatura do pH
substituicdo ensaio
28 dias 91 dias
(%) (°C)
0 27,6 12,80 12,81
5 27,6 12,79 12,81
15 27,6 12,74 12,78

Na Tabela V.21 pode-se observar que o pH dos concretos ndao apresentou diferenca
significativa com a elevagéo do teor de metacaulim e com o grau de hidratagdo dos
concretos. Para o teor de substituicdo de 15% de cimento de metacaulim pode-se
observar uma ligeira reducdo do pH do concreto, em relagdo ao concreto de
referéncia. COLEMAN e PAGE (1997), em pastas com 10 e 20% de MCAR,
constataram diminuicbes do pH, quando comparadas com a mistura de referéncia,

porém, em valores que nao ultrapassaram o limite para a despassivacao do aco.
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A ligeira redugdo do pH dos concretos fabricados com metacaulim pode esta
relacionada com acidez (6,69) desta pozolana e com consumo do hidréxido de célcio

pela reagao pozolanica.

A diminuicao do teor de Ca(OH), na microestrutura dos concretos, decorrente do uso
do metacaulim, pode ser constatado nos trabalhos de WILD e KHATIB (1997) e FRIAS
e CABRERA (2000), que mesmo nao definindo valores, concluiram pela necessidade
de teores de substituicdo superiores a 15% de MCAR para que haja o consumo total
do Ca(OH),, em pastas. Esta situacdo também foi verificada por KOSTUCH et al
(1993), que obtiveram uma significativa redugcao do Ca(OH), com o uso de um teor de
substituicao de MCAR na ordem de 20%, em concretos. ORIOL e PERA (1995)
ratificaram este comportamento, onde constataram em um estudo com pastas, a
necessidade de teores de substituicdo de 30% a 40%, para que ocorresse 0 consumo

total de Ca(OH), no vigésimo oitavo dia de idade

A redugdo da alcalinidade (pH) e da porosidade total do concreto, quando da utilizagao
do metacaulim, indica que esta pozolana pode ser empregada com a finalidade de

inibir a reagao alcalis-agregado.

Os resultados obtidos permitem afirmar que os teores de substituicbes de cimento por
metacaulim estudados ndo reduzem o pH dos concretos ao nivel de ocasionar

fenébmenos de corrosdo de armadura.

5.6.8 Retracao dos concretos

Na Figura 5.15 é apresentado a grafico com os resultados da retragdo por secagem

dos concretos analisados nesta pesquisa. Estes resultados representam a média de

trés corpos-de-prova de concreto.
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Figura 5. 15 — Curvas de retracao por secagem dos concretos.

Na Figura 5.15 observa-se que até a idade de 34 dias, a retracdo por secagem do
concreto de referéncia foi menor que as dos concretos produzidos com metacaulim. A
partir desta idade, constatou-se uma tendéncia da retragcdo por secagem dos
concretos com metacaulim em reduzir com relagdo ao concreto de referéncia. Este
comportamento € mais evidente na idade de 52 dias, onde se constata que a retracéo
por secagem dos concretos com metacaulim reduz com elevagdo do teor de

substituicao.

MEHTA e MONTEIRO (1994) citam que as adicbes minerais refinam os poros do
concreto, proporcionando maior retracdo por secagem. Verifica-se nos resultados
apresentados na Figura 5.15, que nos periodos iniciais, os concretos com metacaulim
obtiveram maiores retragdo por secagem. Este comportamento esta relacionado ao
refinamento dos poros dos concretos, que de acordo com a equagao de Laplace, esta
pozolana proporcionou uma diminuicdo do raio do menisco, provocando um aumento
da pressao capilar e, conseqlientemente, da forca de atracdo entre as particulas,

ocasionando no aumento da retragéo por secagem.

A reducgdo da retracdo por secagem dos concretos fabricados com metacaulim em
relagdo ao concreto de referéncia, com a evolugéo da idade, pode ser justificada pelo

aumento da resisténcia da matriz cimenticia com a inclusdo deste mineral. Este
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aumento de resisténcia com a elevagao do teor de metacaulim nas misturas e com
grau com hidratacdo dos concretos, proporcionou a matriz maior estabilidade

dimensional.

A distribuicdo de poros no concreto tem uma importante influéncia na retragao, pois de
acordo com o raio do poro, a pressédo de desligamento ou a movimentagéo da agua
podem fazer com que se tenha um aumento da retracdo (COLLINS e SANJAYAN,
2000). Desta forma, a reducdo da retragdo por secagem dos concretos com a
elevagao do teor de metacaulim e com grau de hidratagdo pode estar associada com a
reducdo do didmetro médio dos poros pelo metacaulim, que, conseqlentemente,
ocasionou menor pressao de desligamento no interior dos poros (mecanismo de
variacado da pressao de separagao), corroborando para menores retragdes. Outro fator
que pode ter contribuido para a menor retragao, nos estagios finais dos concretos com
metacaulim foi a maior dificuldade de evaporagdo da agua em razdo da reducgdo da
porosidade dos concretos, e também, as menores quantidades das aguas adsorvida e

livre, devido aos seus consumos por parte da reagao de pozolanica.

O didmetro do poro no qual a agua esta sendo perdida é um parametro fundamental
na analise da retracdo. Levando-se em conta essa importancia, no item 5.7.6, é

avaliada a porosidade dos concretos via porosimetria por intrusao de mercurio.

A natureza dos produtos formados com a incorporacdo do metacaulim nos concretos
pode ter sido uma das causas da tendéncia de redugao da retracdo das misturas com
metacaulim, com a evolugdo das reagbes de hidratacdo. HAKKINEN (1992) cita que a
natureza dos produtos da hidratagcdo pode influenciar na retragdo das pastas de
cimento. Segundo a autora, produtos de hidratacdo com morfologia fibrosa
proporciona a pasta de cimentos menor retracdo em relagdo a pasta contendo

produtos com textura lisa e granular.

Na pratica, o conhecimento da retracao de concretos produzidos com metacaulim é
importante para: o desenvolvimento de aditivos redutores e compensadores de
retracdo; a selegdo do procedimento de cura a ser utilizado; e de outros
procedimentos que a reduzem, pois fornece parametros sobre a forma de atuacao

necessaria para amenizar a retragao total dos concretos.
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Diante dessas colocagdes pode-se observar que a retracdo por secagem dos
concretos com metacaulim esta associada a fatores fisicos e quimicos. Além do
mais, a retragcdo por secagem dos concretos produzidos nesta pesquisa apresentou
valores consideraveis que, provavelmente, significaram uma parcela consideravel da
retracéo total. Segundo NETO (2002), a retracao por secagem € bem maior do que a
retragdo autdgena, indicando que a perda de agua prevalece sobre a retragdo quimica

mais a auto-secagem.

5.7 AVALIACAO MICROESTRUTURAL DOS CONCRETOS

A caracterizagdo microestrutural dos concretos foi realizada através da técnica de
difracao de raios-X, da analise quimica via umida, das analises térmicas (TG e DTA),
da microscopia eletrbnica de varredura (MEV) e da analise de espectroscopia de

absorc¢ao no infravermelho.
5.7.1 Anélise quimica dos concretos endurecidos

Na Tabela V.22 sdo apresentadas as analises quimicas elementares dos concretos

nas idades de 28 e 91 dias.

Tabela V. 22 — Analise quimica via umida dos concretos nas idades de 28 e 91 dias.

CONC0% CONC5% CONC15%
Elemento Idade ldade ldade
28 dias 91 dias 28 dias 91 dias 28 dias 91 dias
Al,O3 5,2 4,3 4,5 4,4 53 4,7
SiO; 26,9 28,0 28,3 26,8 26,0 27,4
CaO 11,3 10,9 12,6 11,4 12,2 11,9
MgO 0,5 0,2 0,6 0,3 0,6 0,3
Na,O 1,5 1,6 1,0 1,4 1,3 1,3
K,0 1,0 1,2 0,9 1,1 0,9 1,1
TiO, 0,2 0,1 0,1 0,1 0,1 0,1
Fe,03 1,7 1,6 1,6 1,5 1,8 1,8
PPC 5,2 6,0 5,9 6,6 55 6,6
CaO/SiO, 0,4 0,4 0,5 0,4 0,5 0,4
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Os resultados da Tabela V.22 permitem afirmar que n&o ocorreram nas idades
analisadas, alteragdes significativas dos elementos quimicos dos concretos quando da

inclusdo do metacaulim.

Esperava-se uma reducgéo do teor de calcio com a elevagéo dos niveis de utilizacdo do
metacaulim nas misturas e com a evolugdo da idade de hidratagdo dos concretos. O
comportamento obtido pode estar relacionado a amostragem adotada na coleta das

amostras e com o grau de hidratacdo das amostras de concretos.

Acredita-se que em idades de cura mais avancadas poderdo ser observadas pela
analise quimica por via umida, alteragcbes significativas nos teores de calcio e de
aluminio nos concretos, devido a cinética da reacédo pozolanica do metacaulim com o

hidréxido de calcio do cimento Portland.

5.7.2 Microscopia eletrébnica de varredura e analise por EDS dos

concretos

As Figuras 5.16 e 5.17 mostram as fotomicrografias das amostras de concretos nas
idades de 28 e 91 dias, obtidas por elétrons retroespalhados, nas magnitudes de 50X,
100X, 1000X e 1500X. Os pontos identificados nas micrografias representam os locais

(fases) onde foram realizadas analises quimicas via EDS.

Durante a realizagdo das micrografias verificou-se, em algumas amostras, a presenca
de fissuras na zona de transicdo entre o agregado e a pasta de argamassa, sendo
deste modo interessante ressaltar que as mesmas podem ter sua origem na
preparagdo das amostras ou no alto consumo de aglomerantes utilizados nas

misturas.

Comparando as fotomicrografias das Figuras 5.16 e 5.17, pode-se observar facilmente
a influéncia da relagcao a/aglo adotada na microestrutura dos concretos, ou seja, todas

as amostras analisadas apresentaram uma estrutura interna densa.
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Figura 5. 16 — Fotomicrografias por elétrons retroespalhados dos concretos aos 28
dias de idade, fator agua/aglomerante de 0,35, e teores de substituicbes de cimento
por metacaulim de: A) 0%; B) 5%; C e C1) 15%.
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Figura 5. 17 — Fotomicrografias por elétrons retroespalhados dos concretos aos 91
dias de idade, fator agua/aglomerante de 0,35, e teores de substituicbes de cimento
por metacaulim de: A) 0%; B) 5%; C) 15%.

Em relacao a influéncia do teor de substituicdo de cimento por metacaulim na
microestrutura dos concretos, constatou-se que o metacaulim promoveu uma estrutura
compacta e homogénea, o que justifica os beneficios técnicos normalmente obtidos

com a utilizacdo pozolanas na fabricacdo de concretos.

Observou-se, na microestrutura dos concretos, vazios com geometria esférica,

caracteristicos de ar incorporados. Constatou-se que a incidéncia desses vazios
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aumentou com a elevagdo do teor de metacaulim e da quantidade de aditivo
superplastificante nas misturas. Desta forma, na producido de concretos com
pozolanas, onde normalmente usa-se aditivos quimicos visando reduzir o consumo de
agua, deve-se atentar a reologia dos aditivos empregados nas misturas, de modo a
evitar a incorporacgao de bolhas de ar na microestrutura dos concretos. Os fabricantes
geralmente citam as vantagens do emprego dos aditivos, porém, as desvantagens,

como a incorporagao de ar, ndo sdo mencionadas nos catalogos técnicos.

O aumento da coesdo do concreto com a elevacdo do teor de metacaulim nas
misturas pode ter sido também uma das causas do aprisionamento de ar nos
concretos. Segundo MEHTA e MONTEIRO (1994), misturas mais coesas sdo capazes
de reter mais ar no concreto. Quanto a influéncia da evolugdo da idade na
microestrutura dos concretos, as analises de MEV mostram para as idades de 28 e 91
dias que os concretos apresentaram uma estrutura macica, que esta relacionada a

relagdo agua/aglomerante adotada e a inclusao do metacaulim.

Embora a estrutura interna dos concretos pesquisados tenha apresentado
semelhanca, as propriedades mecanicas e as relacionadas a durabilidade diferiram

significativamente.

Nas Tabelas V.23 e V.24 sdo apresentadas as analises quimicas elementares das
fases identificadas nas micrografias dos concretos (Figuras 5.16 e 5.17). As relagdes
CaO/SiO, obtidas para os pontos analisados na pasta de argamassa dos concretos
(células sombreadas de cinza) podem estar relacionadas a formacao das fases silicato
e aluminato de calcio hidratados (C-S-H e C-A-H) e silico-aluminato de calcio
hidratado (C-A-S-H).
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Tabela V. 23 — Analise quimica via EDS dos pontos identificados na Figura 5.16 (idade

de 28 dias).
CONCO0% (A) CONC5% (B) CONC15% (C)

Elemento Pontos analisados Pontos analisados Pontos analisados

1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4
Al,O3 1,0 | 49 | 29 6,9 19,2 | 2,8 ({148 7,8 | 23,1 | 83 | 10,9 | 16,1
SiO, 726|232 | 298 | 328 | 64,3 |17,0(254 | 12,3 | 64,9 [29,7| 21,9 | 36,9
CaO 22,3 | 60,1 | 60,4 | 49,4 0,2 |657|49,3| 63,8 | 46 |502|51,9 | 28,2
MgO 0,1 33 | 1,1 1,0 02 (03|14 20 01 (08| 15| 09
Na,O 0,1 16 | 1,6 1,9 05 (04 |10]| 0,3 59 |11 1] 08 | 22
K,0 1,7 | 40 | 2,2 5,4 139 | 85|40 | 20 02 (21| 18 | 105
TiO, 03 |03 ]| 03 0,6 0,7 (10|09 | 08 04 (03| 04 | 04
Fe,03 09 | 1,2 | 08 1,1 07 2319 93 05 (09| 13| 32
SO; 10 | 14 | 0,9 0,9 03 (20| 13| 17 03 |66 | 95 | 16
CaO/Sio, | 0,3 | 2,6 | 2,0 1,5 (0003|3919 52 | 007 (17| 24 | 08

Analise realizada sobre a brita

Andlises realizadas na pasta de cimento.

Tabela V. 24 — Analise quimica via EDS dos pontos identificados na Figura 5.17 (idade

de 91 dias).
CONCO0% (A) CONC5% (B) CONC15% (C)
Elemento Pontos analisados Pontos analisados Pontos analisados
1 2 3 4 1 2 3 4 1 2 3 4
Al,O3 8,1 95 | 3,1 6,8 20,6 |17,2| 7,0 | 6,4 0,4 6,3 [31,2| 34
SiO, 119|176 | 23,3 | 21,8 | 68,5 |46,9|31,8| 16,4 | 96,6 | 40,7 |42,1|24,2
CaO 64,9 | 48,9 | 62,1 | 58,8 1,2 |23,7|51,7| 551 0,8 | 44,8 |13,6|65,8
MgO 30 [ 133 | 1,2 0,6 02 (03 |11]| 16 0,2 11 | 14|05
Na,O 09 | 0,3 | 0,3 0,7 85 (16|10 | 04 0,2 04 (03|04
K,0 1,7 | 04 | 32 315 02 |48 |14 | 29 0,3 11 | 25|19
Fe,0; 05 | 33 | 13 1,0 05 (18|09 | 24 1,1 14 | 70|18
SO; 9.0 | 6,7 | 55 6,8 03 |37 |51]| 148 | 04 42 119120
CaO/SiO, | 55 | 2,8 | 2,7 2,7 0,02 |05 (16| 34 |0008( 1,1 |03 |27

Analise realizada sobre a brita.

Analises realizadas na pasta de cimento.
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SANTOS (1992) e HE et al. (1995), citam que em argilas com grande teor de aluminio
as reagOes de hidratagdo se processam de um modo mais rapido e resultam em
produtos como a gehlenita hidratada (C,ASHg) e um silicato de calcio hidratado
(C-S-H)). LACERDA e HELENE (2002) também relatam este comportamento
acrescentado que apenas uma pequena quantidade desta alumina (AlLOj;) é
incorporada ao C-S-H, sendo que a maior parte reage para formar o aluminato de

calcio hidratado (C-A-H) e o silico-aluminato de calcio hidratado (C-A-S-H).

Refor¢cando as citagbes dos autores referenciados, quanto a formagéo das fases C-S-
H, C-A-H e C-A-S-H, na Figura 5.18 é apresentada uma fotomicrografia do
CONC15%, com indicando os pontos onde foram realizadas as analises quimicas via
EDS (Figuras 5.19 a 5.21).

Figura 5. 18 — Fotomicrografias por elétrons retroespalhados do concreto com 15% de

substituicdo de cimento por metacaulim aos 28 dias idade.
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Figura 5. 19 — Andlise quimica via EDS do ponto 1.
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Figura 5. 21 — Analise quimica via EDS do ponto 3.

De acordo com as Figuras 5.19 a 5.21, pode-se relacionar as analises quimicas dos
pontos 1 e 2 a formagéo das fases aluminato de calcio hidratado (C-A-H) e silico-
aluminato de calcio hidratado (C-A-S-H), e a analise quimica do ponto 3, a fase
silicato de calcio hidratado (C-S-H), ratificando o relatado por LACERDA e HELENE
(2002). Essas fases foram uma das principais causas das melhorias nas propriedades
relacionadas com a durabilidade e com o desempenho mecéanico dos concretos

fabricados com metacaulim em relagao ao concreto de referéncia.

Os teores de enxofre obtidos nas analises de EDS dos concretos, para os pontos
analisados na pasta de argamassa, podem estar relacionados ao 6leo diesel utilizado

na producgao do cimento Portland e do metacaulim.

Alguns autores citam a presenca de particulas anidras de metacaulim na
microestrutura de concretos fabricados com essa pozolana, e correlaciona-as, a falta
de agua para a ocorréncia da reagéo pozolanica, bem como a redugao e substituicao
gradativa dos espacgos vazios, anteriormente ocupados pelos aglomerantes (cimento e

metacaulim) e a agua, pelos produtos de hidratagdo. Nas analises de MEV realizadas
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nesta pesquisa nao se detectou na microestrutura dos concretos a presenca de

particulas anidras de cimento e metaculim.

Nas Figuras 5.22 a 5.24 sido mostradas as fotomicrografias da regido da zona de
transicdo dos concretos com os respectivos resultados das analises quimica em linha
(scanline). A linha de varredura quimica apresentada nas fotomicrografias partiu-se
dos agregados em diregao a matriz cimenticia. Nestas analises foi adotado o silicio

(Si) como referéncia, por ser o elemento quimico mais abundante nas matérias primas

utilizadas na produgao dos concretos.

My - 795

Al - FOEQ

5i - Goar

K -3M

Figura 5. 22 — Analise da zona de transicdo do concreto CONCO0%. A) idade de 28
dias; B) idade de 91 dias.
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Figura 5. 23 — Andlise da zona de transicdo do concreto CONC5%. A) idade de 28
dias; B) idade de 91 dias.
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Figura 5. 24 — Andlise da zona de transicdo do concreto CONC15%. A) idade de 28
dias; B) idade de 91 dias.

De acordo com as Figuras 5.22 a 5.24, o teor de calcio aumentou a medida que a linha
de analise quimica avangou em direcao a pasta de cimento. Este comportamento esta
relacionado a formacgao de fases na matriz cimenticia ricas em calcio, tais como o C-S-
H, C-A-H e o C-A-S-H. Em relagao ao silicio, o calcio foi o elemento quimico que
apresentou maior amplitude na linha de analise quimica, e novamente, tem-se como

justificativa, a presenca de fases na matriz cimenticia com alto teor de caélcio.
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Nas micrografias (Figuras 5.22 a 5.24) observa-se que a estrutura da regido da zona
de transicdo dos concretos apresenta-se compacta, evidenciando os efeitos da baixa
relagdo agua/aglomerante e do metacaulim na sua densificagdo. Além disso, nao foi
evidenciada a presenca de fases junto a zona de transicdo com morfologias

caracteristicas da portlandita.

A trinca observada ao longo da zona de transicdo dos concretos leva-nos acreditar
que, nesta interface, a ligacdo quimica entre a pasta de argamassa e o agregado
graudo sera mais fraca que as existentes na matriz cimenticia. Essas trincas podem
contribuir para a propagacao de fissuras nos concretos quando submetidos a esforgos
de compressdo e de tracdo. Tém-se como causas principais dessas trincas o alto
consumo de aglomerantes empregados nos tragos, a preparagdo das amostras e a

cura umida adotada para os concretos.

O agregado empregado nos concretos possui o silicio como elemento quimico mais
abundante. Grosso modo, a maior incidéncia do elemento quimico aluminio na matriz
cimenticia dos concretos com metacaulim em relacdo ao concreto de referéncia deve-

se a utilizacdo da metacaulinita nas misturas.

Comparando a zona de transigdo dos concretos com metacaulim com as do concreto
de referéncia, observa-se para um aumento de 1500x que a morfologia dos produtos
de hidratagdo dos concretos apresentou semelhancgas. No entanto, as propriedades
fisicas e as relacionadas a durabilidade dos concretos diferiram significativamente.
Com relacao a evolugao da hidratagdo dos concretos, verifica-se que a estrutura e a

morfologia da regido da zona de transicdo dos concretos apresentaram semelhancas.

De um modo geral, a baixa relacdo agua/aglomerante adotada nos tracos foi o
principal motivo da semelhanca fisica da estrutura dos concretos. Quanto as
mudangas quimicas e mineralégicas observadas na microestrutura dos concretos com
metacaulim em relacdo ao concreto de referéncia, essas estdo diretamente
relacionadas com a atividade pozolanica do metacaulim, que ocasionou a formacéao de
novas fases hidratadas, com poder aglomerante, que aliadas ao efeito filler de
preenchimento, foram responsaveis pelas melhorias no desempenho mecénico e na

durabilidade dos concretos com a inclusdo do metacaulim.
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5.7.3 Difracéo de raios X dos concretos

As Figuras 5.25a 5.30 exibem os espectros de raios X dos concretos nas idades de 28
e 91 dias.

1.3

1 - Quartzo - Si0O;

2 - Calcita - CaCO4

3 - Moscovita - KAl (AISizO,,)(OH)4

4 - Portlandita - Ca(OH),

5 - Etringita -Cag(Al{OH)g)o( SO,)5(H-0)-5
6 - Microclina - KAISizOg

3.5

o NILLJ U.JuJ

0 10 20 70 80 90 100
2° Theta

Figura 5. 25 — Espectro de DRX do concreto CONC0% na idade de 28 dias.
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Figura 5. 26 — Espectro de DRX do concreto CONC5% na idade de 28 dias.
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Figura 5. 27 — Espectro de DRX do concreto CONC15% na idade de 28 dias.
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Figura 5. 28 — Espectro de DRX do concreto CONCO0% na idade de 91 dias.
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Figura 5. 29 — Espectro de DRX do concreto CONC5% na idade de 91 dias.
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Figura 5. 30 — Espectro de DRX do concreto CONC15% na idade de 91 dias.
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De acordo com as Figuras 5.25 a 5.30, os principais compostos cristalinos
encontrados nos concretos foram: Quartzo (SiO,), Calcita (CaCO;), Moscovita
(KA|2(A|SI3010)(OH)2), Portlandita (Ca(OH)Q), Etringita (Cae(Al(OH)6)2(804)3(H20)26) e

Microclina (KAISizOg).
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A fase portlandita esta presente em todas as analises. Grosso modo, observa-se que
sua incidéncia diminui com o aumento do percentual da metacaolinita e do tempo de

fabricacédo dos concretos.

Verificou-se que a DRX n&o foi uma técnica muito adequada para a avaliagdo do
consumo de hidroxido de calcio pela reagao pozolanica do cimento com metacaulim,
uma vez que, a grande heterogeneidade do concreto faz com que as fases quartzo e
calcita, abundantes na composigdo mineralégica das areias e das britas, mascarem a
deteccao das fases hidratadas, como a portlandita, silicatos de calcio hidratado e os

aluminossilicatos de calcio hidratados.

A presencga das fases minerais Quartzo (SiO;), Calcita (CaCO3), Microclina (KAISizOg)
e Moscovita (KAIy(AlSizO10)(OH),) esta relacionada aos agregados utilizados na
fabricacdo dos concretos, em especial, a brita de gnaisse. O gnaisse € uma rocha
metamorfica de granulagdo grossa, em faixas. Nesta rocha, o aspecto em faixas
resulta da segregacao do quartzo e do feldspato em camadas que se alteram com as
dos minerais escuros (FRANCO,1969). A presencga da calcita, quartzo e da moscovita
na sua composicdo mineralégica proporciona aos agregados, partes com as

tonalidades acinzentada e branca (Figura 5.31).

a) b)

Figura 5. 31 — Brita de gnaisse. a) detalhes dos agregados b) Ampliagdo do ponto "1”
da Figura 5.33 a).

A fase mineral Microclina (KAISizOg) resulta do polimorfismo do feldspato. Denominada

também como feldspato potassico, encontra-se, muitas vezes, associada ao quartzo.
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Sua cor vai de branco a amarelo-palido, mais raramente o vermelho (FRANCO, 1969).
Uma vez que nao foi realizada uma analise petrografica e mineralogia da brita de
gnaisse utilizada nesta pesquisa, acredita-se que a tonalidade amarelada presente em

alguns graos de brita esta relacionada a Microclina.

Segundo TALERO (2004), uma das causas da formacado de etringita nos estagios
iniciais de hidratagcdo dos concretos fabricados com metacaulim (Al,03.2Si0,) é a
reacdo envolvendo a alumina reativa (Al,O5") do metacaulim e o gesso
(CaS0,4.2H,0) do cimento Portland.

Observa-se nos difratogramas (Figuras 5.27 a 5.29) dos concretos, aos 28 dias de
idade, a presenca de tracos da etringita. Para a idade de 91 dias, nao foi evidenciada
esta fase. Isso pode ser devido ao metacaulim proporcionar nos estagios finais de
hidratagdo uma menor relagdo alumina/sulfato, o que desfavorece a formagao do
trissulfato hidratado, também chamado de etringita, o qual forma cristais prismaticos

aciculares.

A reducao da formacdo de fases contendo alumina com a evolucdo da idade dos
concretos, e 0 aumento do consumo do hidroxido de calcio com o nivel de utilizacao
do metacaulim, sdo fatores imprescindiveis para a maior resisténcia quimica dos
concretos aos ataques de sulfatos. Cabe citar que, outro ponto importante, foi a
redugcdo da porosidade total dos concretos com o elevagcdo do consumo de

metacaulim e com a evolugao da idade.

5.7.4 Analises térmicas dos concretos

As Figuras 5.32 e 5.33 exibem as curvas de analise termogravimétrica (TG) e
termodiferencial (DTA) dos concretos. Para melhor visualizagdo dos resultados, as

curvas TG e DTA foram representadas separadamente.

De acordo com as Figuras 5.32 e 5.33, as reagdes que ocorreram nos concretos com

a elevacao da temperatura foram:

e 30 - 58 °C: Evaporacao da agua adsorvida;
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60 — 152 °C: Desidratagdo da etringita (Cag(Al(OH)e)2(SO4)3(H20)6) € do
silicato de calcio hidratado (C-S-H);

425 — 480 °C: desidroxilagdo da portlandita (Ca(OH),);

500 — 700 °C: descarbonatagao da calcita (CaCQO,).

As curvas de analises termodiferencial dos concretos mostram que a area do pico do

hidroxido de calcio (CH) diminui com o aumento do teor de metacaulim. Estes

resultados ratificam o efeito pozolanico do metacaulim no consumo de hidréxido do

concreto.

Perda de massa (%)
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Figura 5. 32 — Curvas de TG dos concretos.
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Figura 5. 33 — Curvas de DTA dos concretos.

Na Tabela V.25 sido apresentados os resultados da perda de massa referente ao
hidroxido de calcio, fase de maior interesse nesta analise, cuja perda de massa por
desoxidrilacdo ocorreu de 416,9 °C a 482,8 °C. Observa-se que, para a mesma
relagdo agua/cimento, o teor de hidroxido de calcio dos concretos reduziu com o
aumento do teor de metacaulim nas misturas. Essa reducao pode estar relacionada a
formagdo das fases hidratadas C-S—H (silicato de calcio hidratado) e C-A-H

(aluminatos de calcio hidratado), devido a reagéo pozoléanica.

Tabela V. 25 — Perda de massa dos concretos referente a desoxidrilagdo do hidréxido

de calcio.
Perda de massa referente a
Intervalo da reacéo ) L

Concreto C) desidroxilagdo do Ca(OH),

(%)

CONC 0% 416,9 - 462,3 0,54

CONC5% 419,9 — 463,4 0,40

CONC15% 452,2 — 482,8 0,25

A reducado da perda de massa referente a desidroxilagdo do Ca(OH), dos concretos
CONC5% e CONC15% em relagéo ao concreto CONCO0% foi de aproximadamente 26
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e 54%, respectivamente. Dessa forma, a reducdo do CH com a formacéo das fases
C-S —-H e C-A-H foi um dos principais motivos das melhorias observadas no
desempenho mecénico dos concretos fabricados com metacaulim em relagdo ao

concreto de referéncia.

5.7.5 FTIR

A Figura 5.34 mostra os espectros das analises de FTIR com as estruturas de ligacao

quimica encontradas nas amostras de concretos, aos 28 dias de idade.

wC-A-He &-3-H; 5104

W S0 v 30T
W S0

)
&H-O-H
w02
wio A He A-S-H

COMNCT 5%
COITC0%

G.E T T T T T T T T 1

4000 3600 3200 2800 2400 2000 1600 1200 &00 400
Numero de onda (cm™')

Figura 5. 34 — Espectros de absorcao do infravermelho dos concretos
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De acordo com dados coletados da literatura (TREZZA, 2001; BARNETT et al., 2002;
SAIKA et al.,, 2002; RADWAN, 2005; MA et al., 2006), os picos de absorcao de
infravermelho identificados nos espectros de FTIR dos concretos (Figura 5.34) estao

relacionados as seguintes fases hidratadas do concreto:

e 3640 cm™: Vibracdo de estiramento (v) associada aos grupos OH-

pertencente a portlandita (Ca(OH),);

e 3452 e 1649 cm™: Vibracdes de dobramento (8) e estiramento (v)

associadas a agua molecular fisicamente adsorvida;

e 1425, 875 e 687 cm™: Vibragdes de estiramento (v) do grupo CO3?

associada a fase mineral calcita (CaCOs;);

e 1082 e 1008 cm™: vibracdes de estiramento (v) associadas aos grupos

S0,? do gesso e da etringita, respectivamente;

e 1080, 780, 457 cm™: bandas de absorgdo do diéxido de silicio associadas
aos modos de estiramento (v), dobramento (8) e balanceamento,

correspondente a fase mineral quartzo (SiO5);

e 525 e 457 cm™: vibracdes de estiramento (v) caracteristicas do aluminato

de calcio (C-A-H) e aluminosilicatos hidratados (A -S-H).

As fases minerais portlandita, calcita, etringita e quartzo foram identificadas nas
analises de DRX dos concretos. Porém, a presenca das fases hidratadas como o
gesso (CaS0,.2H,0), silicato de caélcio hidratado (C-S-H), aluminato de calcio
hidratado (C-A-H) e aluminosilicatos hidratados (A -S-H) n&o foram identificadas,

devido ao limite de deteccdo da DRX em concretos.

Na Tabela V.26 sido apresentados os resultados das relagdes entre as bandas
associadas a portlandita e a calcita, obtidas dividindo-se as alturas relativas desses

picos de absorgao.



Tabela V. 26 — Relacao de bandas entre as fases portlandita e calcita.
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Ordenada y Altura relativa Relagao
Linha de de
Amostra Portlandita Calcita Portlandita Calcita
base bandas
CONC0% 1,101417 | 1,234361 | 0,898621 0,20279 0,335740 1,66
CONC5% 0,987674 | 1,060125 | 0,808394 0,17928 0,251731 1,40
CONC15% 1,058809 | 1,143976 | 0,878901 0,17991 0,265075 1,47

Na Tabela V.26 pode-se observar que as relagbes obtidas entre as bandas de
portlandita e calcita foram menores para os concretos com produzidos com
metacaulim. Estes resultados demonstram que as substituicbes de 5% e 15% de
de Ca(OH), na

microestrutura dos concretos. Estas reducbes também estdo relacionadas com a

cimento por metacaulim proporcionaram redugbes no teor
formacéao das fases silicatos de calcio hidratado (C-S-H), aluminato de calcio hidratado
(C-A-H) e aluminosilicatos hidratados (S-A-H), conforme mostrado na equacéo 6.
Metacaulim + Ca(OH), + H20 —» CSH + C-A-H + S-A-H Equacéo 6

Uma vez que o Ca(OH), € um dos principais composto do concreto vulneravel aos
ataques de substancias deletérias, como o CO, livre e ions sulfatos, a sua reducao
nos poros dos concretos estudados, proporciona-os uma maior resisténcia quimica a
acao de substancias nocivas, que comprometem os seus desempenhos mecanicos e

reduzem as suas durabilidades.

A reducdo da relacdo de bandas entre as bandas portlandita e calcita dos concretos
CON5% e CONC15%, em relagdo ao concreto de referéncia foi de 15,7 e 11,4 %,
respectivamente. Esperava-se que a reducdo da relacdo entre as bandas da
portlandita e calcita para 0 CONC15% fosse maior que a obtida para o CONC5%.
Esse comportamento pode estar relacionado com a coleta, amostragem e preparagéo

das amostras.
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5.7.6 Porosimetria dos concretos

Nas Figuras 5.35 a 5.38 pode-se visualizar os resultados do ensaio de porosimetria
por intrusdo de mercurio dos concretos nas idades de 28 e 91 dias. A Tabela V.27

resume os resultados obtidos nesta analise.

O volume Global, bulk volume, compreende o volume da amostra com todos os seus
poros, enquanto que o volume estrutural, skeletal volume, é o volume global subtraido
do volume total intrudido. Com base nestas definicdes de volume foram determinadas
as densidades global e estrutural (RODRIGUES, 2004).

Tabela V. 27 — Medidas obtidas no ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio.

_ _ Vol. Total de | Diametro
Densidade | Densidade _ o _
Metac. | ldade mercuario médio dos | Porosidade
_ global estrutural | _
(%) | (dias) 5 5 introduzido poros (%)
(kg/m*) (kg/m*) s
(cm*/qg) (um)
2160,7 24443 0,0621 0,0221 13,42
28 2162,9 24827 0,0582 0,0206 12,63
15 2169,2 2495,6 0,0532 0,0165 11,51
2107,7 2385,8 0,0553 0,0116 11,66
91 21425 2402,5 0,0505 0,0119 10,82
15 2232,8 24459 0,0390 0,0087 8,71

De acordo com a Tabela V.29 a substituicido de cimento por metacaulim reduziu a
porosidade e o didmetro médio dos poros do concreto e aumentou a densidade do
concreto. Com a substituicdo parcial do cimento por 5 e 15% de metacaulim, a
densidade estrutural do concreto na idade de 28 dias aumentou em relacido ao
concreto de referéncia, em 1,6 e 2,1%, respectivamente. Na idade de 91 dias, para os
mesmos nhiveis de substituicdo, o aumentou observado nesta propriedade foi 0,7 e

2,5%, respectivamente;

Considerando que a porosidade tem influéncia sobre as propriedades mecénicas do

concreto, os resultados do ensaio de porosimetria por intrusdo de mercurio explicam
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as melhorias obtidas no modulo de elasticidade estatico, resisténcia a compressao e a

tragao na flexdo, quando da inclusao do metacaulim nos concretos;

A reducao da porosidade e do didmetro médio dos poros dos concretos com o tempo
de hidratacdo e com a elevagdo do teor de substituigdo de cimento por metacaulim
demonstra que a incorporacao desta pozolana esta proporcionando o refinamento da
estrutura dos poros, que por sua vez, esta contribuindo para a densificacdo da
microestrutura dos concretos, corroborando para melhorias no desempenho mecanico,
reducdes nas taxas de absor¢do de agua por imerséo total e por capilaridade, e pela

maior durabilidade dos concretos.

A andlise da estrutura porosa dos concretos geralmente € feita considerando as
curvas de intrusdo incremental e cumulativa conforme as apresentadas nas Figuras
5.35 a 5.38. Na curva de intrusdo incremental, € mostrado o volume de mercurio
intrudido para cada didmetro de poros correspondente. Por outro lado, a curva de

intrusdo cumulativa mostra o volume total de mercurio intrudido.

As curvas de intrusdo cumulativa e incremental apresentadas neste trabalho foram

apresentadas em termos percentuais de volume de mercurio intrudido.

—
(o)
|
1

=
I

Volume de Intrusdo Cumulativo (%)

1000.000 100.000 10.000 1.000 0.100 0.010 0.001

Diametro do Poro ( 10°m )

‘ —=CONC 0% -+ CONC 5% = CONC 15%

Figura 5. 35 — Grafico de intrusdao cumulativo de mercurio versus didmetro médio de

poros. (28 dias).
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Figura 5. 36 — Grafico de intrusdo cumulativo de mercurio versus didametro médio de

poros. (91 dias).
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Figura 5. 37 — Grafico de intrusdo incremental de mercurio versus didmetro médio de

poros (28 dias).
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Figura 5. 38 — Gréafico de intrusdo incremental de mercurio versus didmetro médio de

poros (91 dias).

Levando em conta a importancia da faixa de porosidade, pode-se observar nas
Figuras 5.35 e 5.38 que a frequéncia de poros dos concretos produzidos esta
localizada quase que totalmente na faixa de mesoporos (0,002 um < @ <0,05 um),
apresentando pouca frequéncia nas faixas de macroporos (>0,05 um), fator

importante na durabilidade e desempenho mecanico destes tipos de concreto.

Nas Figuras 5.35 a 5.38 verifica-se que na faixa de didmetro de poros de 0,01 a
0,1 um houve um maior incremento de mercurio intrudido, evidenciando a maior
incidéncia de poros nesta faixa. Conforme MEHTA e MONTEIRO (1994), esta faixa de
poros pode ser classificada como porosidade capilar dos concretos produzidos nesta
pesquisa, uma vez que, segundo os autores, a porosidade capilar para pastas de
cimento bem hidratadas e com baixa relagdo agua/cimento compreende poros entre
0,01a1 um.

MEHTA e MONTEIRO (1994) citam que os poros entre 60 e 1000 um sdo decorrentes
da incorporacéo de ar e os entre 1000 e 4000 um estao relacionados a retengao de ar,

propriedades nao avaliadas nesta pesquisa. Desta forma, os poros entre 0,1 e 100
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um, observados nas curvas de intrus&o incremental acima, podem ser decorrente da
incorporacao de ar por parte do aditivo empregado e da microfissuragcdo zona

interfacial dos concretos.

O diametro limite® é definido como a menor dimensdo de poro acima da qual se
estabelece uma trajetéria de poros conectados de uma extremidade a outra da
amostra, determinado pela inflexao na curva de porosidade acumulada (SATO, 1998).
Este diametro é freqlientemente citado como parametro de durabilidade, pois a
conectividade dos poros influencia a entrada de agentes agressivos em concreto e
argamassas. Portanto um didmetro limite menor significa maior dificuldade de entrada
dos agentes agressivos. Outro pardmetro importante obtido no ensaio de porosimetria
por intrusdo de mercurio é o didmetro caracteristico. Esse didmetro é definido como o
diametro maximo de uma rede porosa continua na amostra equivalendo, portanto, ao
maior pico de intrusdo incremental (WINSLOW e LOVELL; 1981).

Pode-se observar nas curvas de intrusdo incremental dos concretos a presenca de
picos de intrusdo que ocorrem imediatamente antes do pico intrusdo que caracteriza o
diametro limite. Estes picos provavelmente caracterizam a porosidade da zona

interfacial dos concretos ensaiados.

Na Tabela V.28 s&o resumidos os resultados do diametro limite e do didmetro
caracteristico dos concretos nas idades de 28 e 91 dias. Os resultados mostram que o
diametro limite e o didmetro caracteristico dos concretos reduzem com a evolugéo do
processo de hidratagao. Para a idade 28 dias, verifica-se que os didmetros limite dos
concretos estéo localizados na faixa de macroporos (& > 0,05 um), enquanto que, na
idade de 91 dias, eles encontram-se na faixa de mesoporos (0,002< @ <0,005 pm).
Este comportamento confirmar o refinamento dos poros dos concretos com a evolugéo
da idade.

® Também denominado diametro critico (RODRIGUES, 2004).
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Tabela V. 28 — Resultados do diametro limite e do didmetro caracteristico dos

concretos.

Idade Diametro Limite Diametro Caracteristico
Concreto

(dias) (um) (nm)
CONC0% 0,0695 0,0432
CONC5% 28 0,0695 0,0432
CONC15% 0,0687 0,0361
CONC0% 0,0429 0,0309
CONC5% 91 0,0429 0,0309
CONC15% 0,0361 0,0235

Os diametros caracteristicos dos concretos estdo localizados na faixa de mesoporos
(0,002< @ <0,05 um). Para as idades de 28 e 91 dias, o diametro caracteristico dos
concretos CCM0% e CCM5% foram iguais, enquanto que para o concreto CCM15%
ocorreram reducdes no diametro limite, em relagdo ao concreto de referéncia, de 16,4

e 23,9%, respectivamente.

A maiores reducbes do didmetro limite e do didmetro caracteristico do concreto
CCM15%, em relacdo aos concretos CCM0% e CCM5%, estdo diretamente
relacionadas com a maior eficiéncia do teor de substituicdo de 15% do cimento por
metacaulim no efeito fisico (refinamento dos poros) e quimico (reagdo pozolanica) no

concreto.

Na Tabela V.29 s&o apresentados os resultados das relagdes entre a porosidade total
(Pt) e a porosidade ink-bottle (Pinbotte) Obtidos para os concretos produzidos nesta

pesquisa.

De acordo com os resultados da Tabela V.29 os poros do tipo ink-bottle
(Pink-botie) representaram entre 51 a 67 % da porosidade total dos concretos, e suas
porcentagens aumentaram em relagéo a porosidade total (P;) com a evolugéo da idade

e com o niveis de substituigdes de cimento por metacaulim.
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Tabela V. 29 — Relagdes entre a porosidade total e a porosidade ink-bottle dos

concretos.
_ Porosidade Porosidade
Metacaulim Idade (Pink-botie! PY)
_ Total (Py) Ink-bottle (Pink-botie)
(%) (dias) (%)
(%) (%)
0 13,42 6,87 51
28 12,63 7,22 57
15 11,51 6,90 60
11,66 6,16 53
91 10,82 6,79 63
15 8,71 5,81 67

5.8 ANALISE ESTEREOLOGICA DOS CONCRETOS

Na Figura 5.39 pode-se visualizar as imagens das sec¢des transversais dos corpos-de-
prova do CONC15% antes e apds a etapa de segmentagcdo. Observa-se nessas
Figuras que na macroestrutura do CONC15% sao facilmente distinguidas duas
regides: agregados de diferentes formas e tamanhos, e 0 meio ligante, o qual consiste

de uma pasta de argamassa endurecida.

"
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Figura 5. 39 — Imagens das sec¢des transversais do CONC15%. a) e c) Imagens
originais; b) e d) Imagens apds a etapa de segmentagdo. Aumento das imagens: 1,03;
Area: 4309 mm?.

A Tabela V.30 apresenta os resultados dos parametros geométricos obtidos nas
analises das secdes transversais do CONC15%. Esses resultados representam a
média do processamento em duas imagens, carregadas com aumentos iguais, e

processadas de forma independente.

Tabela V. 30 — Parametros geométricos dos gréos do CONC15%.

Amostra Parametros geométricos Média Desvio Padréao
Area dos graos (mm?) 78,9 59,2
Maior area dos graos (mm?) 315,2 -
Menor area dos graos (mm?) 6,9 -
CONC15%
Perimetro médio dos graos (mm) 29,5 12,5
Diametro médio dos graos (mm) 9,4 3,6
Area dos graos /area total (%) 43,5 -

Para as imagens analisadas, a area média dos agregados graudos na seg¢do do
CONC15% correspondeu a 43,5% da area total. Esses resultados indicam que a area
média de argamassa corresponde a 66,5% da area total da secdo transversal do
CONCM15%.
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A grande diferenga entre a maior e a menor area média dos agregados graudos, foi
devida a grande heterogeneidade dos tamanhos de particulas da brita utilizada na
producao dos concretos. Esta variedade de tamanho de particulas no agregado
graudo contribuiu para um alto desvio padrdo da area média dos grédos nas amostras
analisadas.

O perimetro médio e o didmetro médio dos agregados graudos foram 29,5 mm e 9,4

mm, respectivamente.

Na Tabela V.31 sdo apresentados os resultados dos pardmetros estereolégicos
métricos e morfolégicos das segdes transversais do CONC15%. C Estes resultados

representam média de dados de duas imagens do CONC15% processadas.

Tabela V. 31 — Parametros estereoldgicos métricos e morfolégicos do CONC15%.

Amostra Parametros estereolégicos
Area superficial pelo volume - Sv - (mm?mm?) 0,2
Métricos Intercepto médio - A (mm) 8,2
CONC15% Fragéo volumétrica média — Vv (%) 41
_ Fator de forma médio 0,9
Morfoldgicos :
Razao de aspecto média (dmax/dmin) 1,6

O fator de forma dos agregados graudos do CONC15% foi 0,9, valor proximo de 1, o
que indica que a brita de gnaisse utilizada nos concretos apresenta morfologia
tendendo a forma circular .

A fragdo volumétrica média dos graos do concreto CONC15% foi de 41%,
correspondendo a uma fragdo volumétrica de argamassa de 59%, valor superior ao

teor de argamassa seca adotada (52%) na dosagem dos concretos.

Para a razdo de aspecto, valores préximos de 1 indicam uma simetria nas dimensdes
da particula, enquanto valores superiores a 2 sao caracteristicos de formas lamelares.
Os resultados obtidos para a razdo de aspecto e o fator de forma dos graos do

CONC15% confirmam a tendéncia da brita de gnhaisse empregada na produg¢ao dos
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concretos apresentar graos com formas arredondada e alongada, conforme ilustrado

na Figura 5.40.

Figura 5. 40 — Brita de gnaisse.

A area superficial dos agregados pelo volume e a distdncia média de interface a
interface dos agregados (intercepto médio) foram 0,2 mm*mm*® e 82 mm,

respectivamente.

Na Figura 5.46 & apresentado o grafico de distribuicdo de tamanhos de diametros dos

gréos das imagens tratadas e segmentadas do CONC15%.

Conforme grafico mostrado na Figura 5.41, os didmetros dos grdos medidos no
processamento pelo Quantikov apontam para graos variando de 3,2 a 20,5 mm, com
maiores freqiéncias de tamanhos na faixa de 8,0 a 15,9 mm. O didmetro maximo de
grao foi de 20,5 mm. Estes resultados estdo de acordo com os fornecidos pela analise

granulométrica da brita, via peneiramento.
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Figura 5. 41 — Grafico de distribuicdo de tamanhos dos agregados, gerado

automaticamente pelo Quantikov para as amostras do CONC15%.
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados no estudo do comportamento fisico e avaliagao
microestrutural de concretos produzidos com metacaulim, pode-se tirar conclusbes

que serdo apresentadas a seguir.

De acordo com os resultados da caracterizacdo do metacaulim, a pozolana estudada é
um material acido (pH=6,69), com alta reatividade, fino (¢ s0%= 5,98 um), com &rea

especifica de 21,9 m?%/g (BET) e massa especifica de 2,55 g/cm®.

Para os concretos com metacaulim foram necessarias maiores dosagens de aditivo
superplastificante em relagcdo ao concreto de referéncia, devido a alta superficie

especifica desta adicao mineral.

Os teste de pH nos concretos frescos mostrou que para os niveis de substituicdo de
metacaulim estudados o pH dos concretos ndo ocasiona fenbmenos de corrosédo de
armadura. Este comportamento também pode ser atribuido a lentiddo da reagéao

pozolanica do metacaulim.

A massa especifica dos concretos no estado fresco nao apresentou diferenga com a

elevagao do teor de metacaulim nas misturas.

A retragcdo por secagem dos concretos com metacaulim esta associada a fatores
fisicos e quimicos. Os fatores que podem ter contribuido para a menor retragdo, nos
estagios finais, dos concretos com metacaulim, foram a maior dificuldade de
evaporagao da agua em razao do refinamento dos poros do concreto, e as menores
quantidades das aguas adsorvida e livre, devido aos seus consumos por parte da

reacao de pozolanica.

As menores diferencas observadas entre as densidades no estado seco e no estado
saturado dos concretos com metacaulim, em relagdo ao concreto de referéncia,
podem estar associadas a reducdo do volume de vazios com a inclusdo desta

pozolana.
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Quanto a aspectos reoldgicos e mecanicos, os concretos estudados podem ser
classificados como de alto desempenho, por apresentar boas propriedades no estado

fresco e endurecido.

A maior resisténcia a compressao do concreto de referéncia em relagdo aos concretos
com metacaulim, na idade iniciais, pode ser creditada a lentiddo da reacdo pozolanica
do metacaulim, bem como a incapacidade do efeito microfiler do metacaulim em

compensar a retirada de cimento dos concretos;

As melhorias na resisténcia a tragcdo na flexdo dos concretos com 5% e 15% de
metacaulim, em relacdo ao concreto sem substituicdo, foram de 10,9% e 28,8%,
respectivamente. Esses aumentos foram superiores aos obtidos, na idade de 28 dias,
para a resisténcia a compressao dos concretos, evidenciando a importancia dessa

pozolana no desenvolvimento da resisténcia a tragcao na flexao.

O moddulo de elasticidade dos concretos aos 28 dias idade n&o apresentou diferenca
significativa. Para a idade de 91 dias verificou-se que a medida que se eleva o teor de
substituicdo de cimento Portland por metacaulim, ha um acréscimo no modulo de
elasticidade estatico. Esta melhoria em idade mais avangada pode estar relacionada a
densificacdo da zona de transi¢do, como resultado da interacdo quimica entre o

hidroxido de calcio formado na hidratagao cimento e a pozolana estudada.

Os resultados indicaram que o modulo de elasticidade estatico dos concretos com
metacaulim é mais influenciado pela reacao pozolanica do que pelo efeito filler, pois as
melhorias observadas nesta propriedade ocorreram com a evolugao da hidratagao dos

concretos.

Embora a literatura cite que a inclusdo de pozolanas altamente reativas tal como o
metacaulim melhora significativamente a resisténcia a abrasdo do concreto, verificou-
se que para os teores de substituicdo de cimento por metacaulim estudados, a
inclusdo desta pozolana nos concretos ndo promoveu grandes variagoes no desgaste
por abrasdao dos concretos. Esta diferenca no comportamento esperado com a
inclusdo do metacaulim nos concretos pode estar relacionada com a dureza dos
compostos formados com a reagédo pozolanica e com a idade adotada na avaliagao

desta propriedade.
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A redugdo da absorcdo de agua dos concretos esta associada ao efeito filler do
metacaulim, que ocasionou a formacao de uma matriz cimenticia mais densa e
homogénea, com a menor quantidade de poros interconectados. A alta atividade
pozolanica do metacaulim com o cimento Portland CPV também podem ter contribuido
para a reducido da absorcdo de agua dos concretos. A reducao dos coeficientes de
capilaridade e da absor¢do de agua por imersdao dos concretos indica que o uso do
metacaulim é imprescindivel quando o objetivo for a obtencdo de concretos com
menor porosidade e permeabilidade a agua e, consequentemente, mais resistente a

penetracao de fluidos agressivos.

Constatou-se que a substituicdo de cimento por metacaulim promoveu para os
concretos uma microestrutura compacta e homogénea. Na comparagdo da zona de
transicdo do concreto de referéncia e com as dos concretos com metacaulim
observou-se que a morfologia dos produtos de hidratagdo apresentou semelhancgas.
No entanto, as propriedades fisicas, mecanicas e de durabilidade dos concretos

diferiram.

De um modo geral, a baixa relagcdo agua/aglomerante adotada nos tracos foi o
principal motivo da semelhanga fisica da estrutura dos concretos. Quanto as
mudangas quimicas e mineralégicas observadas na microestrutura dos concretos com
metacaulim em relacdo ao concreto de referéncia, essas estdo diretamente
relacionadas com a atividade pozolanica do metacaulim, que ocasionou a formagao de
novas fases hidratadas, com poder aglomerante, que aliadas ao efeito filler de
preenchimento, foram responsaveis pelas melhorias no desempenho mecanico € na

durabilidade dos concretos com a inclusdo do metacaulim.

A técnica de DRX néao foi uma técnica muito adequada para a avaliagdo do consumo
de hidroxido de calcio pela reagdo pozolanica do cimento com metacaulim, uma vez
que, a grande heterogeneidade do concreto faz com que as fases quartzo e calcita,
abundantes na composi¢cao mineraldgica das britas calcarias e de gnaisse, mascarem
a deteccao das fases hidratadas, como a portlandita e os aluminossilicatos de calcio
hidratados. Em relacéo técnica de FTIR, os resultados evidenciaram que esta técnica
€ uma otima ferramenta que pode ser adotada na identificacdo de fases hidratadas do
concreto e na avaliagdo semiquantitativa de compostos presentes na sua

microestrutura.
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As analises térmicas e de FTIR dos concretos mostraram que para a mesma relagao
agua/aglomerante, o teor de hidroxido de calcio dos concretos reduziu com o aumento
do teor de metacaulim nas misturas, sendo este comportamento um dos responsaveis
pelas melhorias observadas no desempenho mecanico dos concretos fabricados com

metacaulim em relagdo ao concreto de referéncia.

Em relagdo a andlise de porosimetria por intrusdo de mercurio, os resultados
demonstraram que metacaulim transforma matriz do concreto contendo poros
capilares grandes em um sistema com poros substancialmente menores. As misturas
com 5 e 15% de metacaulim apresentaram menores porosidades, estando as mesmas
localizadas em sua maioria na faixa de mesoporos. Foi observado para a mistura com
15% de substituicdo de cimento por metacaulim o maior refinamento dos poros ao

longo do tempo.

A reducao da porosidade e do didmetro médio dos poros dos concretos com a
evolucao da hidratagdo e com a elevagado do teor de substituicao de cimento por
metacaulim proporcionaram o refinamento da estrutura dos poros dos concretos, que
por sua vez, contribuiu para a densificagdo da microestrutura, corroborando para as

melhorias observadas nas propriedades fisicas e microestruturais dos concretos.

A freqUéncia de poros dos concretos produzidos nesta pesquisa esta localizada, quase
que totalmente, na faixa de mesoporos (0,002 um < @ < 0,05 um), apresentando
pouca freqiéncia nas faixas de macroporos (@ > 0,05 um), fator importante na
durabilidade e desempenho mecéanico dos concretos. Para a idade de 28 dias,
verificou-se que os concretos apresentaram o didmetro limite localizado na faixa de
macroporos (J > 0,05 um), e para a idade de 91 dias na faixa de mesoporos
(0,002 um < @ <0,05 um). Em relagado ao didmetro caracteristico dos concretos os

mesmos encontram-se localizados na faixa de mesoporos (0,002 um < & <0,05 um).

O concreto CCM15% apresentou menor valor de diametro limite e de diametro
caracteristico em relacdo aos concretos CCM0% e CCM5%, evidenciando a maior
eficiéncia do teor de substituicdo de 15% do cimento por metacaulim no efeito fisico

(refinamento dos poros) e quimico (reagao pozolanica) no concreto.
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Os resultados do teste de porosimetria por intrusdo de mercurio demonstraram que
para os concretos analisados, os poros do tipo ink-bottle representaram entre
51 a 67 % da porosidade total. A maior quantidade destes poros indica maior

durabilidade para os concretos.

A redugdo da absorcdo de agua por capilaridade observada nos concretos com
metacaulim pode ser atribuida a influéncia dessa adicdo mineral nas propriedades de
transporte dos fluidos que contribuiu para a formagdo de um maior volume de

mesoporos com decréscimo no volume de macroporos.

O programa Quantikov pode ser uma ferramenta Util na reconstituicdo de tragos de
testemunhos de concretos retirados de estruturas, uma vez que, o analisador de
imagem Quantikov permite determinar, a nivel macro, o teor de argamassa em relagao
ao agregado graudo, a distribuicdo do tamanho de didmetros e a dimens&o maxima da
brita utilizada no trago. Dessa forma, pode-se obter informagdes de estruturas de

concreto mesmo quando nao se dispde da proporgcao dos seus constituintes.

Em sintese, acredita-se que os resultados obtidos neste trabalho possam fornecer
informacgdes para viabilizagdo do uso do metacaulim no concreto, tornando-se, deste
modo, este trabalho importante sob varios aspectos. Em primeiro lugar, por
proporcionar ao meio técnico um estudo abrangente que avalia influéncia do
metacaulim nas propriedades quimicas, fisicas, mecanicas e microestruturais do
concreto. Em segundo lugar, ratificar alguns comportamentos obtidos nos estudos
realizados no Brasil, com concretos especiais fabricados com pozolanas. Por ultimo,
pelo fato deste trabalho se constituir, em nivel nacional, num dos primeiros trabalhos
em que se procura, através de estudo sistematizado, relacionar as propriedades
mecéanicas do concreto com metacaulim com as suas caracteristicas microestruturais,
visto que é muito reduzido o numero de publicacdes sobre esta adicdo mineral no

Brasil, em relacéo ao exterior.
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7 CONTRIBUICOES ESPECIFICAS DESTE TRABALHO

Elaboracdo de um estudo abrangente sobre o comportamento fisico e microestrutural

de concretos produzidos com metacaulim.

Estabelecimento de correlagcbes entre propriedades fisicas e microestruturais em

concretos fabricados com metacaulim.

Determinacdo de pardmetros macro e microestruturais de concretos através das
analises esterioldgicas (fracao volumétrica, fator de forma, etc.), FTIR (relacdo entre
bandas de fases), porosimetria por intrusdo de mercurio (didmetro limite, didmetro

caracteristico e volume de poros inkbottle).

Analise do refinamento de poros (efeito filler) dos concretos pelo metacaulim pela

técnica de porosimetria por intrusdo de mercurio.

Avaliacdo da atividade pozolanica do metacaulim em concretos através das técnicas
de FTIR, TG e DTA.

Ratificagédo da néo influéncia de teores de até 15% de substituicdo de cimento por
metacaulim na redug¢do do pH do concreto, a ponto de ocasionar fenbmenos de

corrosao de armadura.

Aplicacdo das ferramentas da estruturologia na avaliagdo da macroestrutura de

concretos.
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8 SUGESTAO PARA FUTUROS TRABALHOS

Alguns aspectos ndo foram contemplados nesta pesquisa, sendo necessarios estudos

complementares, tais como:

e Avaliacdo da influéncia do metacaulim nas propriedades térmicas do concreto;

e Realizacdo de estudos que avaliem a influéncia do teor de metacaulim na

incorporacéo de ar em concretos;

¢ Avaliacao da influéncia do metacaulim em concretos para blindagem;

e Avaliacdo do desgaste por abrasdo dos concretos com metacaulim quando
submetidos a maiores graus de solicitagdo (aumento do percurso ou da

granulometria do abrasivo);

e Realizacdo de estudos mais especificos com relacdo a durabilidade dos

concretos fabricados com metacaulim.

e Realizacdo do estudo proposto nesta tese em concretos com relagao

agua/aglomerante mais elevada e com menor consumo de cimento.
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