Universidade
Estadual de LondRrina

GUILHERME PEROSSO ALVES

INVESTIGACAO MICRO E MACROESTRUTURAL DE
ARGAMASSAS SUBMETIDAS A ELEVADAS
TEMPERATURAS

Londrina
2018



GUILHERME PEROSSO ALVES

INVESTIGACAO MICRO E MACROESTRUTURAL DE
ARGAMASSAS SUBMETIDAS A ELEVADAS
TEMPERATURAS

Dissertacdo apresentada ao curso de POs-
graduacdo em Engenharia de Edificacdes e
Saneamento da Universidade Estadual de
Londrina.

Orientadora: Profa. Dra. Berenice Martins
Toralles.

Londrina
2018



Ficha de identificagdo da obra elaborada pelo autor, através do Programa de Geragéo
Automatica do Sistema de Bibliotecas da UEL

Alves, Guilherme Perosso.
INVESTIGACAQ MICRO E MACROESTRUTURAL DE ARGAMASSAS SUBMETIDAS

A ELEVADAS TEMPERATURAS / Guilherme Perosso Alves. - Londrina, 2018.
141 f.

Orientador: Berenice Martins Toralles.

Dissertagdo (Mestrado em Edificacbes e Saneamento) - Universidade Estadual de
Londrina, Centro de Tecnologia e Urbanismo, Programa de Pés-Graduagédo em Engenharia
de Edificagdes e Saneamento, 2018.

Inclui bibliografia.

1. Aquecimento. - Tese. 2. Propriedades residuais. - Tese. 3. Silicato de calcio
hidratado. - Tese. 4. Reidratagdo. - Tese. |. Toralles, Berenice Martins. Il. Universidade
Estadual de Londrina. Centro de Tecnologia e Urbanismo. Programa de Pds-Graduagio em
Engenharia de Edificagées e Saneamento. lll. Titulo.




GUILHERME PEROSSO ALVES

INVESTIGACAO MICRO E MACROESTRUTURAL DE ARGAMASSAS
SUBMETIDASA ELEVADAS TEMPERATURAS

Dissertacdo apresentada ao Curso de PoOs-
graduagdo em Engenharia de Edificagbes e
Saneamento da Universidade Estadual de
Londrina, como requisito parcial & obtengcédo ao
titulo de Mestre.

BANCA EXAMINADORA

Orientadora: Profa. Dra. Berenice Martins
Toralles
Universidade Estadual de Londrina - UEL

Prof Dr Antdnio Domingues de Figueiredo
Universidade de Sao Paulo - USP

Prof Dr Luiz Roberto Prudéncio Junior
Universidade Federal de Santa Catarina -
UFSC

Londrina, 03 de dezembro de 2018.



AGRADECIMENTOS

A Prof.2 Dr.2 Berenice Martins Toralles que dividiu comigo um pouco
de seu vasto conhecimento e mais que minha orientadora foi meu guia nesta
empreitada, dedicando toda a sua costumeira competéncia, paciéncia, sua
compreensao e inteira colaboracéo desde o inicio.

Ao Prof. Dr. Leandro Vanalli, pelo auxilio e presteza, e o
conhecimento transmitido sobre o assunto abordado.

Aos meus pais, José Felipe Alves e Solange Maria Perosso Alves
pelo amor, carinho, apoio, compreensao e dedicacdo, mesmo distantes estiveram na
minha mente e no meu coracao durante todo o tempo.

Aos minhas companheiras Noelli Nara Rodrigues, Marcella Ribeiro e
Rafaella Salvador Paulino por terem compartilhado os momentos faceis e dificeis
desde o inicio do mestrado, pelas incontaveis horas de estudos juntos.

Aos Srs. Genilson e Coutinho, do Laboratorio de Concreto do
DTC/UEM, pela forca e todo o apoio no desenvolvimento das atividades
experimentais.

Aos professores do programa de pés- Graduacdo em Engenharia de
edificacOes e saneamento, pelo conhecimento compartilhado.

Finalmente, a todas as pessoas que de uma ou outra forma

estiveram presente prestando-me auxilio e ajudando-me a seguir em frente.



ALVES, G. P. Investigacdo micro e macroestrutural de argamassas submetidas
a elevadas temperaturas. 2018. 142 f. Dissertacdo (Mestrado em Engenharia de
Edificacdes e Saneamento) — Universidade Estadual de Londrina, Londrina, 2018.

RESUMO

Quando uma argamassa é submetida a elevadas temperaturas, as fases cristalinas
gue formam a sua microestrutura deformam-se e, por consequéncia, em escala
macroestrutural, muitas de suas caracteristicas fisicas e propriedades mecéanicas
podem ser alteradas. O restante das propriedades pos-exposicdo € chamado de
propriedade residual e o entendimento dos seus efeitos sobre as caracteristicas e
propriedades inicialmente requeridas das argamassas permite um melhor
diagndstico sobre o sinistro e a estimativa sobre os danos causados. Neste sentido,
0 presente trabalho se prop0s a investigar as alteragdes ocorridas nas escalas micro
e macroestrutural de argamassas em regime transiente de temperatura. Foram
moldados corpos de prova cilindricos com dimensdes (50x100) mm e (20x40) mm
com traco fixado de 1:3 que foram submetidos as temperaturas de (150, 300, 600 e
900) °C e resfriados em regime escalonado e brusco. Além disso, finos de basalto
foram incorporados as argamassas para a verificacdo da sua capacidade de
manutenibilidade das propriedades residuais. Para a avaliagdo microestrutural, as
amostras foram ensaiadas em MEV, u-CT e TG/DTG a fim de detectar a presenca e
morfologia dos cristais, a alteragéo da porosidade inicial e a identificacdo dos picos
de perda de massa, respectivamente. Além disso, as propriedades mecanicas
residuais em termos de resisténcia a compressdo e médulo de elasticidade dinamico
foram avaliadas. Os resultados evidenciaram como os produtos de hidratacdo se
decompdem, podendo em certos casos, serem reidratados, resultando em
alteracdes de porosidade e, consequentemente, de resisténcia a compressao.
Verificou-se que o efeito das temperaturas € mais evidente a partir dos 600 °C. Para
todas as amostras, os piores resultados foram registrados nas argamassas
submetidas a 900 °C e resfriadas bruscamente.

Palavras-chave: Agquecimento. Propriedades residuais. Silicato de calcio hidratado.
Reidratacéo.



ALVES, G. P. Micro and macrostructural investigation of mortars subjected to
elevated temperatures. 2018. 142 p. Dissertation (Master in Buildings Engineering
and Sanitation) — Universidade Estadual de Londrina, Londrina, 2018.

ABSTRACT

When a mortar is subjected to elevated temperatures, the crystalline phases that
form its microstructure deform and consequently, on a macrostructural scale, many of
its physical characteristics and mechanical properties can be altered. The remainder
of the properties is called residual property and the understanding of their effects on
the characteristics and properties initially required of mortars allows a better
diagnosis and estimation of the damages caused. Thus, the aim of this study was to
investigate the changes that occurred in the micro and macrostructural scales of
mortars in a transient temperature regime. The samples of mortar with dimensions
(50 x 100) mm and (20 x 40) mm and 1:3 mixtures were molded, exposed to
temperatures of (150, 300, 600 and 900) °C and cooled in slowly and abrupt regimes.
In addition, the basalt compounds were incorporated into the mortars to verify their
ability to maintain the residual properties. In the microstructural evaluation, the
samples were tested in MEV, pu-CT and TG / DTG in order to detect the presence
and morphology of the crystalline structures, the alteration of the initial porosity and
the identification of the weight loss peaks. The residual compressive strength and
dynamic elasticity modulus were evaluated. The results showed how the hydration
products decompose and rehydrate in some cases, resulting in changes in porosity
and, consequently, in compressive strength. It was proved that the effect of
temperatures is more evident from 600 ° C. For all the samples, the worst results
were registered in mortars submitted to 900 °C and cooled abruptly.

Palavras-chave: Heating. Residual properties. Hydrated calcium silicate.
Rehydration.
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1. INTRODUCAO

As alteracBes ocorridas em argamassas que foram submetidos a
elevadas temperaturas estéo relacionadas a diversos eventos fisicos e quimicos que
acontecem em escala microestrutural, desde o0 momento em que a temperatura se
eleva até depois que o material foi resfriado. Entre estes eventos destacam-se a
eliminacao de agua, a desidratacéo e a alteracdo morfolégica das fases cristalinas, a
movimentacdo térmica diferenciada entre pasta e agregado, entre outros.

Em escala macroestrutural, a ocorréncia simultdnea desses eventos
é refletida em uma alteracdo das caracteristicas fisicas e das propriedades
mecanicas iniciais dos materiais, podendo em alguns casos, leva-los ao colapso.

Embora os concretos apresentem um comportamento satisfatorio
frente a elevacdo de temperatura, visto que estes sdo materiais ndo inflamaveis, de
baixa condutividade térmica e difusdo de calor, quando estes materiais sao
submetidos a determinadas temperaturas, varias de suas caracteristicas e
propriedades podem ser afetadas, principalmente no que se refere a cor, textura,
resisténcia mecanica e médulo de elasticidade (SEZER, SEZER e YAZICI, 2015),
podendo o0 mesmo pensamento ser aplicado as argamassas.

Por outro lado, algumas dessas caracteristicas, como a porosidade,
o teor de umidade e o nivel de hidratacdo do cimento, assim como a velocidade de
aquecimento, tempo de exposicdo a temperatura de ensaio e o modo de
resfriamento empregado sdo determinantes na manutencdo do desempenho inicial
dos materiais (DJAKNOUN, OUEDRAOGO e BENYAHIA, 2012).

Neste contexto, o presente trabalho avaliou, em escala micro e
macroestrutural, as alteracdes ocorridas em argamassas com diferentes relacdes a/c
e com adicdo de p6 de basalto, que foram submetidas a diferentes temperaturas e
regimes de resfriamento escalonado (RE) e brusco (RB).

Em escala microestrutural observou-se a presengca e a morfologia
das estruturas da pasta de cimento, as alteracdes de porosidade e 0s picos
endotérmicos de perda de massa. Na macroestrutura, as propriedades mecanicas
residuais, ou seja, a parcela dessas propriedades que foi mantida pelas argamassas
depois de terem sido aquecidas e resfriadas, expressas em valores de resisténcia a

compressdo e médulo de elasticidade dinamico, também foram aferidas.
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1.1 Justificativa

Os diferentes materiais que constituem uma argamassa trabalham
conjuntamente, apresentando propriedades mecanicas satisfatérias para o intervalo
de temperatura dentro das condicbes tipicas de utilizacdo. Entretanto, quando
submetida a elevadas temperaturas a argamassa apresenta um comportamento
complexo, pois a medida que a mesma é aquecida, os seus constituintes desidratam
e se decompdem em temperaturas e velocidades distintas.

Além disso, as respostas das argamassas frente a elevacdo de
temperatura nas escalas micro e macroestrutural estdo relacionadas as
propriedades termofisicas dos materiais. A partir de determinadas temperaturas os
agregados siliciosos expandem-se enquanto a pasta de cimento tende a retracao
por desidratacdo, configurando uma incompatibilidade térmica entre essas fases
(LIMA, 2005).

Esta incompatibilidade (a expansdo das particulas de areia e a
simultanea retracdo da pasta de cimento) pode provocar tensdes na interface pasta-
agregado, conduzindo eventualmente, a fissuracdo e ao desplacamento. Evidencia-
se, portanto, a necessidade de se entender como as alteragbes progressivas na
microestrutura das argamassas sao refletidas em escala macroestrutural.

Dentro desta realidade, € imprescindivel a realizacdo de estudos que
busquem investigar as alteracdes ocorridas nas argamassas submetidas a elevadas

temperaturas a fim de antever o seu comportamento diante do sinistro.
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1.2 Objetivo geral

Investigar a micro e macroestrutura de argamassas que foram
submetidas a elevadas temperaturas e diferentes regimes de resfriamento,

verificando suas caracteristicas fisicas e propriedades mecanicas residuais.

1.3 Objetivos especificos

e Padronizar um procedimento de velocidade de aquecimento e o tempo de
exposicao que garanta atendimento as temperaturas absolutas de ensaio no
interior das amostras;

e Avaliar a influéncia da incorporacdo de finos de basalto na manutenibilidade
das propriedades mecanicas das argamassas frente a elevacdo de

temperatura.

1.4 Questao de pesquisa

A elevacdo da temperatura e o tipo de resfriamento influenciam o

comportamento residual das argamassas nas escalas micro e macroestrutural?

1.5 Hipotese

A hipétese € que, uma vez conhecidas as propriedades residuais e
as alterac6es na microestrutura das argamassas que foram submetidas a elevadas

temperaturas, seja possivel antever o seu comportamento.

1.6 Delimita¢cdes da pesquisa

O estudo se delimita a investigar as alteragdes ocorridas nas escalas
micro e macroestrutural em argamassas com traco 1:3, configurando uma
argamassa basica cujas aplicagbes podem estar relacionadas ao assentamento de
blocos em paredes de alvenaria ou as camadas de revestimento argamassado, e

com relacbes agua/cimento (a/c) de 0,5 e 0,6, que foram submetidas as
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temperaturas de 150 °C, 300 °C, 600 °C e 900 °C e regimes de resfriamento
escalonado (RE) e brusco (RB).

O efeito da adicdo de 15% de po6 de basalto, em relacédo a massa de
cimento, na manutenibilidade das propriedades mecanicas das argamassas também
foi verificado.

Cabe salientar que entende-se como argamassa basica o material
composto por um ou mais aglomerantes e agregado miudo, isto €, passante na
peneira 4,8 mm, podendo ou ndo conter adi¢des e aditivos.

Ressalta-se ainda que, neste trabalho, questdes relacionadas ao
contato com o fogo e situagdes de incéndio em edificagcdes nao foram abordadas.

1.7 Estrutura do trabalho.

O presente trabalho esta estruturado em cinco capitulos, sendo o
primeiro dedicado a introducédo, justificativa, aos objetivos, a questao de pesquisa,
hipétese, delimitacdo da pesquisa e a sua estrutura.

A revisao bibliografica, disposta no segundo capitulo, apresenta um
breve estudo sobre os produtos formados no processo de hidratagcdo do cimento e
sobre o papel das parcelas de agua e do agregado durante a elevacdo de
temperatura. Sdo estudadas ainda, as principais propriedades termofisicas das
argamassas. Também foram elencadas as alteracbes ocorridas nos materiais
submetidos as altas temperaturas em escala micro e macroestrutural.

No terceiro capitulo estdo dispostos os materiais empregados e a
metodologia adotada para o desenvolvimento das Campanhas Experimentais.

No quarto capitulo os resultados obtidos nos ensaios de laboratério
sdo mostrados, assim como as respectivas analises e discussdes, no que se refere
as alteracdes ocorridas na microestrutura, as propriedades mecanicas residuais, a
analise estatistica, as correlagbes e comparagdes com outros trabalhos.

Por fim, no quinto capitulo, as conclusbes do trabalho sé&o

apresentadas, relacionando-as com os objetivos propostos.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo apresentados alguns conceitos basicos sobre a
hidratagdo da pasta de cimento e, de forma sucinta, da formagéo dos produtos
dessa hidratagao.

Também é realizado um levantamento bibliografico a respeito de
como essas fases se decompdem a medida que a temperatura se eleva e do reflexo
dessa decomposicdo em escala macroestrutural.

Por fim, sdo elencadas as principais propriedades termofisicas de
alguns minerais que podem ser incorporados aos materiais a base de cimento a fim

de reduzir os efeitos nocivos da elevacao de temperatura.

2.1 Microestrutura das argamassas em temperatura ambiente.

A compreensdo das transformagbes ocorridas na macroestrutura
das argamassas deve ser precedida do entendimento basico dos elementos que as
compdem, suas propriedades e principalmente, da formacdo dos produtos da
hidratacdo do cimento.

A diversidade de estruturas cristalinas dispersas na pasta de
cimento hidratada confere as argamassas o desempenho requerido em temperatura
ambiente e, por consequéncia, influenciam o seu comportamento frente as elevadas
temperaturas.

As estruturas cristalinas presentes na pasta sado produtos diretos das
reacOes de hidratacdo ocorridas quando as particulas de cimento misturam-se a
agua. O cimento Portland é constituido por silicatos e aluminatos, sendo 0s quatro
compostos considerados como o0s principais, o silicato dicalcico (C,S), o silicato
tricalcico (C3S), o aluminato tricalcico (C3A) e o ferro-aluminato tetra-céalcico (C,AF)
(NEVILLE, 2016).

Os aluminatos se hidratam muito mais rapidamente que os silicatos,
sendo o enrijecimento (perda de consisténcia) e pega, resultados diretos das
reacoes de hidratacdo dos aluminatos enquanto que os silicatos correspondem a
75% do cimento, influenciando nas propriedades no estado endurecido (MEHTA,
MONTEIRO, 2014).



19

A quantidade de C,S e C3S em um cimento exerce um papel
importante nas propriedades do silicato de célcio hidratado (C-S-H) e no hidroxido
de célcio (CH).

De acordo com Neville (2016), quando a hidratacdo acontece com
quantidade limitada de &gua, como no caso dos concretos e argamassas, 0S
silicatos sofrem hidrolise, produzindo um silicato de célcio hidratado de menor
basicidade, o C3S,H3 (C-S-H), com liberacéo de cal na forma de Ca(OH),(CH).

A cristalinidade e a morfologia desses cristais dependem do tempo
de reacdo, da composicdo quimica do cimento, da presenca ou auséncia de
adicoes, da temperatura de cura e da relagdo a/c (CINCOTTO, 2011; PAULON;
KIRCHHEIN, 2011).

Segundo VU (2009), o C-S-H representa 50 a 60% do volume dos
produtos de hidratacdo do cimento e durante esse processo uma parcela da cal do
C-S-H é liberada na forma de hidréxido de calcio (CH), constituindo de 20% a 25%

do volume de solidos da pasta hidratada.

A hidratacdo do C3S produz 61% de C3S;H; e 39% de Ca(OH);
enquanto que a hidratacédo do C,S resulta em 82% de C3S;H3z e 18% de Ca(OH),
(MEHTA; MONTEIRO, 2014).

As estruturas dos cristais de C-S-H e CH sdao visualizadas na Figura

2.1.

Fonte: Adaptado de Duarte (210).

A morfologia dos cristais de C-S-H mostrada em Figura 2.1(a) é
caracterizada por imperfei¢cdes e irregularidades, o que dificulta sua identificacdo em

temperatura ambiente.
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Jennings (2008) em seus estudos definiu a estrutura do silicato de
calcio hidratado como fractal, com arranjos que se repetem em diferentes escalas.
VU (2009) por sua vez, afirma que o C-S-H € um composto nanocristalino e com
uma estrutura lamelar desordenada e um sistema de poros muito finos até 0,5 nm.

Além disso, a complexidade morfolégica desta estrutura esté
relacionada a alguns fatores, como:

e 0 C-S-H apresenta uma organizagéo estrutural multiescala em aglomerados
de nanocristais empilhados em folhas formadas por uma dupla camada
central de octaedros de CaO inserida entre duas camadas de tetraedros de
SiO4 (MINET, 2003).

e € um composto ndo estequiométrico. Em pastas endurecidas a relacdo Ca/Si
do C-S-H é de 1,7 em média. Contudo, h& variacdes pontuais de composicao,
gue variam entre 0,6 e 2,3 (ZHANG et al., 2000).

Quanto a estrutura do CH, Figura 2.1(b), verifica-se que trata-se de
um cristal hexagonal com uma morfologia bem definida.

Os cristais euédricos de CH inicialmente sdo dispersos na pasta e
na medida em que a hidratacdo avanca, os principais depositos de CH concentram-
se préximos aos poros (AUTIER, 2013).

Quanto aos aluminatos, estes também se transformam, ao contato
com a agua, em fases hidratadas correspondentes de etringita (AFt) e monossulfato
hidratado (AFm).

Dependendo da concentracdo de sulfato presente no cimento, a
hidratacdo do C,4AF pode produzir tanto cristais de etringita em forma de fios ou
agulhas, como monossulfato hidratado em folhas prismaticas agrupadas (MEHTA;
MONTEIRO, 2014).

Os cristais de AFt e AFm estédo apresentados na Figura 2.2
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Figura 2.2. Cristal de (a) etringita (AFt) e (b) monossulfato hidratado (AFm).

O 4 o
Fonte: Duarte (2010); Kurdowski (2014).

Normalmente, a AFt € a primeira fase a se cristalizar por causa da
alta relacéo sulfato/aluminato na fase aquosa durante a primeira hora da hidratacao,
contribuindo para o enrijecimento, a pega e o0 desenvolvimento da resisténcia inicial.
Contudo, ap6s alguns dias, dependendo da relacédo sulfato/aluminato do cimento, a
AFt pode tornar-se instavel, sendo convertida em AFm (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Em resumo, as caracteristicas fisicas e as propriedades mecéanicas
dos materiais a base de cimento séo regidas por essas fases que sao formadas
durante o processo de hidratacdo. Portanto, as alteracbes morfologicas na
microestrutura, causadas pela elevacdo de temperatura, podem contribuir para a

alteracdo dos requisitos inicialmente requeridos de uma argamassa.

2.2 Degradacao microestrutural associada as elevadas temperaturas

A deterioracdo da argamassa em escala microestrutural pode ser
atribuida a evaporacdo das parcelas de agua e as alteragbes morfoldgicas e
decomposicao dos produtos de hidratagéo, isto €, a AFt, AFm, CH e o C-S-H. Além
disso, as alteracGes ocorridas nos agregados e a incompatibilidade térmica entre
pasta e agregado também desempenham papel frente a elevacdo de temperatura.

Durante a elevagéo de temperatura as fases cristalinas formadas a
temperatura ambiente passam por processos de desidratacdo, fratura e
desintegracdo e, em alguns casos, estruturas secundarias podem surgir.

A intensidade de todas essas transformacfes depende da
velocidade de aquecimento, da temperatura atingida, da duracdo da exposi¢cédo a
maxima temperatura e do regime de resfriamento empregado. Além disso, essas

transformacdes também sdo influenciadas pelas caracteristicas do cimento, pela
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mineralogia dos agregados, pela porosidade e pela umidade do material
(DJAKNOUN; OUEDRAOGO; BENYAHIA, 2012).

O primeiro efeito das temperaturas sobre argamassas acontece até
100 °C. Nesta faixa de temperatura a parcela de agua livre, ou capilar, no interior do
material evapora, resultando em uma diminuicdo da densidade de massa (KIM;
YUN; PARK, 2013).

Préximo aos 110 °C, as pastas com propor¢cédo Ca/Sino C-S-H = 1,5
induzem a formacéo de novos cristais de silicato de calcio hidratado, embora estes
apresentem uma estrutura cristalina mais fragilizada (CASTELLOTE et al. 2004,
apud LIMA, 2005).

Para temperaturas superiores a 150 °C, os cimentos com proporcao
Ca/Si =1,0 produzem o gel de tobermorita (CsSgHs) e préximo aos 200 °C, outros
silicatos podem surgir, como a xenolita (Al10SigO31) e a helebrandita (Ca,SiO3(OH),)
(CASTELLOTE et al., apud LIMA, 2005).

Entre 200 °C e 300 °C a evaporacdo da parcela de agua livre é
completada sem que se observem alteracdes significativas na estrutura da pasta e
sem reducéo consideravel da resisténcia a compressdo (CANOVAS, 1988).

Com relacdo a agua presente nos materiais a base de cimento, esta
pode apresentar-se sobre outras formas:

e Aagua adsorvida: moléculas de agua fisicamente adsorvidas por pontes de
hidrogénio na superficie dos solidos da pasta. A 4gua adsorvida pode ser
eliminada por secagem da pasta a 30% de umidade relativa e provoca
essencialmente, a retracao da pasta (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

e Aagua interlamelar: € a agua presente entre as camadas do C-S-H que é
eliminada apenas em ambientes com umidade relativa abaixo de 11%
(MEHTA; MONTEIRO, 2014). A medida que a &gua interlamelar é eliminada,
a distancia entre as camadas do C-S-H diminui, resultando em um acréscimo
nas forcas de Van der Waals e contribuindo para um ligeiro ganho de
resisténcia (RASHAD; ZEEDAN, 2012; NADEEM; MEMON; LO, 2013).
Temperaturas proximas aos 300 °C induzem a perda de agua interlamelar,
acarretando em um aumento das resisténcias e no surgimento das primeiras
fissuras (CANOVAS, 1988).

e agua quimicamente combinada: € a parcela da agua que integra a estrutura

dos produtos de hidratacdo do cimento. Esta agua é perdida somente quando
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os cristais formados na hidratacdo do cimento sdo decompostos por
aquecimento, ndo sendo liberada durante o processo de secagem (MEHTA;
MONTEIRO, 2014).

A relacéo entre as elevadas temperaturas e eliminacdo das parcelas

de &gua do concreto pode ser visualizada na Tabela 2.1.

Tabela 2.1. Eliminac&o das parcelas de dgua em altas temperaturas.
Temperatura (°C) Transformacdes

Aceleracdo do processo de hidratacdo acompanhado de perda

20 - 80 . . ~ ~
lenta de agua capilar e reducao das forcas de coeséo.
80 Inicio da perda da agua capilar e quimicamente combinada.
100 Marco no aumento da permeabilidade a agua.
200 Aumento na taxa de perda d'agua capilar e fisicamente combinada.
374 Ponto critico da 4gua, acima do qual ndo existe agua livre.
850 Perda total da agua quimicamente combinada

Fonte: Adaptado de Lima (2005).

Ressalta-se ainda que o grau de hidratacdo e o teor de umidade
influenciam no comportamento das argamassas que foram submetidas a elevadas
temperaturas pois, durante a evaporacdo da agua livre e da agua adsorvida, a
temperatura do material ndo aumenta até que toda a agua tenha evaporado
(MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Enquanto houver moléculas de &gua no estado liquido e
transferéncia de calor pelo material o processo de evaporacdo tem continuidade.
Neste momento, qualquer perda de calor, por meio da emissdo de gases, por
exemplo, faz com que a agua se condense novamente (LIMA, 2005).

Os efeitos do aumento da temperatura e eliminagéo das parcelas de
dgua presentes nas argamassas sdo refletidos também nas fases cristalinas
originadas da hidratacdo da pasta de cimento.

A desidratagdo dos cristais € iniciada acima de 100 °C, resultando
em uma diminuicdo de tamanho das fases em comparacdo com os inicialmente
formados a temperatura ambiente e, por consequéncia, ocorre 0 aumento da
porosidade do material (HUONG LE, 2011).

Ainda proximo a temperatura, a decomposicdo da etringita tem
inicio. Esta se torna instavel a partir de 70 °C, mas dependendo do teor de sulfatos
presente no cimento esta fase pode permanecer estavel mesmo em temperaturas
superiores (TAYLOR; FAMY; SCRIVENER, 2001; SKANTZ, 2014).
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Depois de submetido as altas temperaturas, o sulfato proveniente da
AFt decomposta € precipitado em regides proximas aos poros sob a forma de
monossulfato ou é armazenada na fase de C-S-H. (TAYLOR; FAMY; SCRIVENER,
2001).

A decomposicao da AFt ainda contribui para a formacéo adicional de
CH que é formado pela liberacéo de Ca®" e a presenca de 4gua em estado de vapor
liberado pelo aumento da temperatura (CASTELLOTE et al., 2004).

A formacdo de cristais secundarios pode acontecer ainda em
temperaturas superiores enquanto houver agua disponivel no interior do material.

Acima de 250 °C o vapor produzido pela eliminacdo das parcelas de
agua livre, adsorvida e interlamelar ocasiona um aumento de pressao nha pasta,
dando inicio a uma condicdo de autoclavagem interna (EL-DIDAMONY; EL-
RAHMAN; OSMAN, 2011).

Devido a resisténcia ao fluxo de gases e ao aumento da
temperatura, o vapor confinado na pasta cria uma alta presséo interna, resultando
na formacdo de produtos secundarios e na hidratacdo de particulas de cimento
inicialmente n&o hidratadas (SAVVA; MANITA; SIDERIS, 2005).

Piasta, Sawicz e Rudzinsk (1984) afirmam que o intervalo de
temperatura entre 100 °C e 300 °C é o mais favoravel a formacéo das condi¢cGes de
autoclavagem porque, nesta faixa de temperatura, o vapor € liberado de forma mais
intensa.

Somente aos 450 °C a decomposi¢cdo do hidroxido de célcio é
iniciada. De acordo com Gaweska (2005), os sinais dos efeitos das elevadas
temperaturas sobre o CH surgem entre 450 °C e 550 °C. O primeiro desses efeitos é
a decomposicéo do hidroxido de calcio (CaOH,) em 6xido de calcio (CaO) e agua. O
segundo, observado préoximo aos 650 °C, é a descarbonatacdo do carbonato de
calcio (CaCOg), que se decompde em CaO liberando calor e CO..

O tamanho médio dos cristais de Ca(OH), e de CaCO3 € de 1 um,
enquanto o tamanho caracteristico do CaO é de 0,001 pm (VYDRA et al., 2001).
Assim, a decomposicdo dessas fases em Oxido de célcio pode ser associada a
incidéncia de fissuracao.

O processo de decomposicdo do C-S-H em belita (B-C.S),
wollastonita (3CS) e agua é finalizado entre 600 °C e 800 °C (HAGER, 2013).
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O C-S-H representa a fase mais importante dos concretos e
argamassas, sendo responsavel pela maior parte das suas propriedades mecéanicas
em idades avancadas.

Além disso, por possuir morfologia predominantemente fibrilar, o C-
S-H se desenvolve a partir da superficie dos grédos anidros nos poros da pasta,
ocupando o espaco liberado pelos cristais de alita, misturando-se a outras fases e
contribuindo para a diminuicdo do tamanho médio dos poros capilares (MEHTA,
MONTEIRO, 2014).

Pode-se dizer que a decomposicao desses cristais a partir de 600 °C
caracteriza uma das etapas mais prejudiciais as propriedades mecéanicas das
argamassas frente as altas temperaturas.

Kim, Yun e Park (2013) ressaltam que a maioria dos processos de
desidratacdo ocorre até 700 °C. As mudancas na pasta incluem principalmente o
aumento de porosidade e a diminuicdo da densidade de massa, 0 que indica que o
percentual de vazios é aumentado e a fissuracéo térmica, intensificada.

A partir dos 700 °C a desidratacdo € praticamente completa e as
modificacdes das ligacbes quimicas nos cristais iniciam aos 800 °C (HAGER, 2013).

Quando a temperatura alcanca os 1000 °C a estrutura da pasta
adquire aspecto de rocha fundida, contudo, somente a partir de 1050 °C sé&o
observadas mudancas significativas nos agregados (PAZDERA, 2017).

A temperatura de fusdo dos agregados varia de acordo com a sua
composicdo mineraldgica. Enquanto a decomposicao dos agregados siliciosos €
iniciada a partir dos 573 °C, os agregados carbonaticos se tornam instaveis acima de
700 °C (LIMA, 2005).

A fusdo das particulas de agregados, que se tornam mais planas,
implica na suavizacdo da sua superficie. (SWITZER; ZIHMS; TARANTINO, 2015).
As mudancas ocorridas nas argamassas, tanto na pasta quanto nos agregados, tém
importantes implicacbes na zona de transi¢cado (pasta-agregado), o que influencia o
comportamento das argamassas em escala macroestrutural.

As transformacdes ocorridas nos concretos submetidos as elevadas

temperaturas sédo resumidas na Tabela 2.2.



26

Tabela 2.2. Transformacdes sofridas por concretos em altas temperaturas.
Temperatura (°C) Transformacdes

Decomposicao da AFt entre 80 e 150 °C;
20 -200 Primeira fase de desidratacdo do C-S-H;
Aumento da perda da agua capilar e fisicamente combinada;
300 — 400 Fratura de algum_as particulas de agregados siliciosos
Temperatura critica da 4gua em 374 °C
400 — 500 Decomposicdo do hidroxido de calcio a partir de 460 °C
500 — 600 Expanséo dos agregados siliciosos aos 575 °C como resultado da
inversédo de quartzo a-f, enquanto que a pasta de cimento retrai;
600 — 800 Segunda fase da decomposicdo do C-S-H,;
Decomposicao da dolomita em 840 °C;
Descarbonatagéo entre 930 — 960 °C com liberagéo de dioxido de
800 — 1000 carbono
Modificagcdo das ligagBes quimicas, com substituicdo da estrutura
hidraulica por uma estrutura ceramica;
1000 — 1200 Fusédo do basalto com liberacdo de gases;
1300 Deterioragédo total do concreto.
Fonte: Adaptado de Hager (2013).

As mudancgas ocorridas na microestrutura podem ser fisicas e/ou
guimicas sendo ativadas principalmente pela eliminacdo das parcelas de agua
presentes no interior do material.

Ressalta-se ainda que as mudancas mais significativas nos produtos
de hidratacdo ocorrem até a temperatura de 600 °C sendo 0s patamares superiores
mais associados as alteracdes ocorridas nos agregados e na zona de transicao.

A interface entre a pasta de cimento e os agregados geralmente é
considerada como a fase limitante da resisténcia nos concretos e argamassas,
devido ao volume de vazios e fissuras nessa regido, influenciando ndo apenas a
resisténcia como também o modulo de elasticidade (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Durante o aquecimento, a movimentacao térmica diferenciada entre
a pasta e o agregado (zona de transicao) induz a fissuragéo, resultando em uma
diminuicdo da resisténcia a compressédo e, em funcdo do aumento de vazios, do
modulo de elasticidade.

Verifica-se, portanto, que as alteracbes ocorridas em escala
microestrutural, sdo refletidas na macroestrutura das argamassas em alteracfes das

suas caracteristicas fisicas e propriedades mecanicas.
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2.2.1 Investigacdo microestrutural das argamassas em elevadas
temperaturas.

A investigacdo das alteracdes que ocorrem na microestrutura dizem
respeitos principalmente a degradacdo dos produtos de hidratacdo da pasta (AFt,
CH e C-S-H), do processo de fusédo dos agregados e da variagcado das porosidades
do material, uma vez que esses sdo afetados pela elevacdo de temperatura,
podendo inclusive gerar novos produtos.

Entre as técnicas que podem ser aplicadas a investigacdo das
alteracOes que ocorrem em escala microestrutural podem ser elencadas:

e Ensaio de microscopio de varredura eletrénica — MEV;
e Ensaio de analise termogravimétrica — TG/DTG;

e Ensaio de microtomografia computadorizada de Raios X— u-CT.

2.2.1.1 Termogravimetria e termogravimetria derivada — TG/DTG.

O ensaio de TG/DTG consiste em aquecer uma amostra de
argamassa até uma temperatura pré-determinada a uma taxa de aquecimento
controlada. No decorrer desse processo, os fendbmenos térmicos que acompanham
0 aquecimento da amostra sdo registrados, tais como liberagdo de calor (reagao
exotérmica) ou absorcao de calor (rea¢do endotérmica).

As principais  verificacbes realizadas pela técnica de
termogravimetria TG incluem: evaporacao, sublimacdo, decomposi¢cédo, oxidacao,
reducao, adsorcao e dessorcéo de gases.

Este ensaio resulta em duas curvas caracteristicas. Na curva TG as
perdas de massa do material sdo registradas, enquanto a curva derivada DTG
fornece a primeira derivada da curva termogravimétrica, em funcéo do tempo ou da
temperatura. Portanto, uma mudanca na inclinacéo da curva TG é refletida com um
pico da DTG. Assim, a interpretacéo dos eventos relacionados com a desidratacéo e
decomposicéo é facilitada (CAPONERO; TENORIO 2014).

A interpretacdo das curvas TG/DTG destaca as faixas de perda de
massa ocorridas. Essas perdas de massa representam 0s processos de

decomposic¢éo dos cristais que ocorrem durante o aquecimento.
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Hoppe Filho (2008) destacou trés faixas de perda de massa, ao
ensaiar uma amostra de cimento Portland CPV-ARI anidro por meio de TG/DTG. O

grafico com os picos de perda de massa podem ser visualizados na Figura 2.3.

Figura 2.3. Termogravimetria do cimento CPV-ARI anidro.
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Fonte: Hoppe Filho (2008).

Os intervalos de perda de massa registrados por Hoppe Filho (2008)
relacionam-se, principalmente a:
e decomposicéo do AFt entre 30 °C e 370 °C;
e decomposicdo do CH entre 370 °C e 530 °C;
e descarbonatacéo entre 525 °C e 1000 °C.

2.2.1.2 Microtomografia computadorizada — pu-CT.

A microtomografia computadorizada de Raios X (u-CT) é uma
técnica ndo destrutiva baseada no mapeamento da atenuacédo sofrida pela radiacao
incidente em um material, possibilitando a obtencdo de imagens do interior desse
sélido (JUSSIANI, 2012).

Assim, a técnica de p-CT aplicada as argamassas possibilita obter
informagdes sobre o percentual, o posicionamento e a forma bidimensional e
tridimensional dos poros internos.

O ensaio de p-CT consiste em um feixe de Raios X que incide sobre

uma amostra, coletando-se, posteriormente, os valores de radiacao absorvidos pelo
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material. A amostra é rotacionada enquanto o feixe de Raios X incide sobre ela,
gerando um conjunto de imagens bidimensionais chamadas de projecoes
(DOMINGUEZ et al., 2017).

A representacdo da aquisicdo de dados do sistema pode ser

visualizada na Figura 2.4.

Figura 2.4. Esquema do sistema de aquisi¢cdo de dados da p-CT.

Camera Cintilador
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®
\ Fotons de
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Fonte: Fernandes (2009).

A aquisicdo dos dados da microtomografia é realizada por uma
camara CCD (Charge Coupled Device) que é constituida por um conjunto de
sensores arranjados em linhas e colunas (JUSSIANI, 2012).

Como a camara é sensivel a luz, hd a necessidade do uso de
intensificadores de imagem (cintiladores). Os cintiladores convertem os Raios X em
luz visivel, que chegam aos sensores da camara CCD, onde a luz é convertida em
uma corrente de elétrons que é proporcional a intensidade da luz que incide no
sensor. Em seguida, a corrente produz um sinal analégico que é convertido em um
sinal digital e este é gravado no computador em valores de tons de cinza (JUSSIANI,
2012).

Os dados gerados sao armazenados em computador e processados
por um algoritmo de reconstrucdo que produzem imagens bidimensionais que
representam as secOes transversais do material ensaiado. Posteriormente, o
empilhamento das se¢Ges gera uma figura tridimensional da estrutura interna da
amostra (DOMINGUEZ et al., 2017).

Bernardes et al. (2017) avaliaram a porosidade de argamassas, de

(20x40) mm, pela técnica p-CT a fim de obter uma melhor resolugéo espacial em
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compasitos de cimento Portland. As se¢Bes microtomogréficas obtidas pelos autores

para amostras com 7 e 28 dias sdo expostas na Figura 2.5.

Figura 2.5. Selecao das se¢des microtomogréficas das argamassas.

SECAON'1 SECAO N* 205 SECAON* 721 SECAO N* 1020

28 dias

SECAO N 721

Fonte: Bernardes et al. (2017).

Deve-se pontuar, no entanto, que a técnica de p-CT implica em uma
reducdo da area de observacdo da amostra, ou seja, da secdo transversal da
amostra, descartando as bordas. Isto acontece porque os fotons de mais baixa
energia que atingem a amostra sdo mais absorvidos nas bordas, funcionando como
uma barreira. Como resultado, a imagem gerada possui extremidades mais claras,
independente da homogeneidade (MOREIRA, 2013).

Como a delimitacdo da area de observacdo € modelada pelo
operador, uma das limitacGes dessa técnica se deve ao fato de que a delimitacao
dessa area pode implicar no corte de alguns poros maiores e na ndo deteccédo de
outros menores, mais proximos das bordas.

Além disso, as dimensbes das amostras também influenciam a
maxima resolucao alcancada pelo equipamento.

Para Bernardes et al. (2017) as dimensdes de 20 mm x 40 mm

permitem a obteng&o de uma resolugéo satisfatéria no caso de argamassas.
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2.3 Degradacao macroestrutural associada as elevadas temperaturas

A acdo das elevadas temperaturas em pastas, argamassas e
concretos em escala macroestrutural esta associada, principalmente, a trés tipos de
impacto, sendo:

e variacao nos valores de resisténcia a compressao;
e variacdo do médulo de elasticidade;
e desintegracdo do material.

Outros efeitos como a mudanca de coloracao de pasta e agregados,
fissuracdo superficial e outras alteragbes também podem ocorrer, contudo, estas
nao estdo associadas a problemas de estabilidade do material (ROBERT; COLINA,;
DEBICKI, 2014).

Esquivel (2009) ressalta que também ocorrem algumas variacées
dimensionais das argamassas que foram expostas a elevadas temperaturas. Essas
variacfes podem induzir tensdes internas e produzir expansées diferenciais entre os
componentes da argamassa, 0 que pode ser prejudicial para o material.

Para Lima (2005), pequenas variacbes de temperatura néao
costumam resultar em surgimento de tensdes internas nos materiais cimenticeos. No
entanto, quando as temperaturas se elevam, podem surgir alteragbes nos
coeficientes de dilatacdo térmica de seus constituintes e como resultado, tensées
internas sao induzidas, podendo provocar fissuras e desplacamentos.

Os fendbmenos associados a degradacdo das argamassas e
concretos em escala macroestrutural estdo diretamente associados aos processos
fisicos e quimicos que ocorrem durante o processo de aquecimento e resfriamento,
sendo a origem dessas degradacfes, portanto, associadas ndo somente a
constituicdo das argamassas, mas também as condicdes de exposicao as
temperaturas (envoltoria) e, quando for o caso, ao valor de tensdo aplicada ao
material (ROBERT; COLINA; DEBICKI, 2014).

2.3.1 Variagdo nos valores de resisténcia a compresséo

O efeito das altas temperaturas sobre as argamassas provoca uma

variacado nos valores de resisténcia a compressao que pode ser positiva ou negativa.
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Alguns trabalhos relacionam a exposicao as elevadas temperaturas
aos valores de resisténcia a compressao de pastas, argamassas e concretos,
registrando ndo apenas reducfes, mas também acréscimos de resisténcia desses
materiais conforme o aumento de temperatura.

O resumo desses trabalhos pode ser observado na Tabela 2.3.

Tabela 2.3. Resisténcia a compresséao residual em funcéo da temperatura.

Percentual daresisténcia a compressao residual
meédia das amostras expostas a determinada

Resisténcia - SO
NI temperatura comparada a resisténcia das amostras
Autores Referéncia q feréncia (%
(MPa) e referéncia (%)
150 200 250 300 450 600 750 900
(C) (C) () (€ (€ (°C) (°C) (°C)
Schafer (2015) 4,6 122 124 - 136 - 98 - 18
Morsy et. al.
(2012) 25,0 128 140 144 136 124 84 56 40
Delhomme;
Ambroise; 36,5 99 - - 94 - 55 35 8
Limam (2012)
Tlrker et al.

(2016) 46,6 98 92 85 82 67 69 32 -
Yazici; Sezer; 55,2 82 - - 79 70 47 31 -
Sengul (2012) 54,2@ 89 - - 102 70 67 29 -

Cllfik e Ozturan 62,9 95 93 90 88 60 49 35 14

(2002) 44,3®) 100 100 100 100 65 44 35 16

® Referéncia com silica ativa em substituicdo parcial ao cimento.
®) Referéncia com p6 de grafite em substituicdo parcial & parcela fina da areia.
Fonte: Adaptado pelo autor.

Em todos os trabalhos, as argamassas foram ensaiadas somente
aos 28 dias de idade e resfriadas em regime escalonado. Verificou-se que, em
alguns casos, as elevadas temperaturas contribuem positivamente na resisténcia a
compressdo dos materiais. As argamassas estudadas por Morsy et al. (2012) e
Schafer (2015) por exemplo, apresentaram resisténcia a compressao residual de
144% e 136% quando submetidas as temperaturas de 250 °C e 300 °C
respectivamente.

Observa-se ainda que as reducdes dos valores de resisténcia a
compressdo de acordo com a elevagao das temperaturas sdo mais intensas em

argamassas que possuem resisténcia inicial elevada. Segundo Schafer (2015) esse
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comportamento esta relacionado a porosidade do material, assim, as argamassas
menos porosas estdo mais suscetiveis a maiores perdas.

Yazici, Sezer e Sengul (2012) verificaram que a resisténcia das
argamassas com 55,2 MPa diminui com a elevacdo da temperatura e que, ao se
incorporar 10% de silica ativa em substituicAo ao cimento, embora a argamassa
praticamente mantenha sua resisténcia em temperatura ambiente (54,2 MPa) o seu
comportamento as temperaturas entre 150 °C e 600 °C é melhorado. Contudo, as
amostras contendo esta adicdo apresentaram menores valores de resisténcia acima
dos 600 °C quando comparada as demais.

Os autores relacionam a reducao da resisténcia aos 750 °C a maior
compacidade de argamassa com silica ativa comparada a argamassa de referéncia.
A reducéo do tamanho médio dos poros tem uma relacao direta com o aumento de
pressdo interna do material aquecido, o que prejudica o comportamento da
argamassa frente as elevadas temperaturas.

Culfik e Ozturan (2002) registraram quedas progressivas na
resisténcia a compressao inicial de argamassas com 62,9 MPa. Os autores também
investigaram a influéncia da substituicdo parcial da areia por p6 de grafite no
comportamento das argamassas submetidas as elevadas temperaturas.

Apesar das argamassas com 5% de p6 de grafite apresentarem
menor resisténcia em temperatura ambiente (44,3 MPa), até a temperatura de 300
°C nao foram registrados decréscimos de resisténcia a compresséo. Contudo, acima
deste patamar, as duas amostras tiveram praticamente os mesmos valores de
resisténcia mecanica residual.

O uso do grafite € justificado pelos autores por ser este um material
que se assemelha a metais e ceramicas em algumas de suas propriedades
termofisicas. O baixo coeficiente de dilatacdo térmica combinado a uma
condutividade térmica elevada confere ao grafite maior resisténcia as elevadas

temperaturas.

2.3.2 Variagdo do modulo de elasticidade

O moddulo de elasticidade das argamassas é a propriedade que

indica o seu grau de rigidez frente a determinada tenséo incidente. O mdédulo de



34

elasticidade € comumente obtido pela relacdo entre tenséo aplicada a um corpo de
prova e a deformac&o produzida por tal tensdo (ESQUIVEL, 2009).

Assim como na resisténcia a compressdo, o0 modulo de elasticidade
das argamassas pode ser alterado pela elevacdo da temperatura.

Cilfik e Ozturan (2002) notaram que o mddulo de elasticidade
estatico diminuiu com o aumento de temperatura. Aos 300 °C tanto as argamassas
contendo grafite quanto aguelas sem adicdo mantiveram aproximadamente 67% do
maodulo inicial.

Aos 900 °C, para ambas as argamassas, o0 modulo registrado foi
insignificante, sendo a perda considerada total.

Na Tabela 2.4 os resultados obtidos em alguns trabalhos sobre a
influéncia da elevacdo de temperaturas nos valores de moédulo de elasticidade em

argamassas podem ser observados.

Tabela 2.4. M6dulo de elasticidade residual em funcéo da temperatura.
Percentual do médulo de elasticidade residual

Modulo de o .
Elasticidade médio das amostras e;xpos_ta§ a_determlnada
Autores Estatico temperatura comparada a resisténcia das amostras
Referéncia de referéncia (%)
(GPa) 150 200 250 300 450 600 750 900
(C) (C) () (°C) (°C) (°C) (°C) (°C)
Schafer (2015) 10 120 110 100 93 89 80 13 8
Ciilfik e Ozturan
(2002) 33,7 85 - - 67 45 18 0 0
Ozkan (2006) 36 94 89 87 85 78 72 26 -
Fu et al. (2004) 43 79 52 29 19 12 - - -

Fonte: Adaptado pelo autor.

Observa-se que, assim como ha resisténcia a compressao residual ,
0 aumento de temperatura acarreta uma variacdo nos valores de moédulo de
elasticidade que pode tanto ser positiva quanto negativa. Schafer (2015), por
exemplo, registrou um acréscimo nos valores de modulo de elasticidade até 200 °C,
sendo a reducdo do médulo constante a partir deste patamar.

Verifica-se ainda que, as variacdes dos valores de modulo de
elasticidade em funcdo do aumento de temperatura sdo mais proeminentes em

argamassas com maiores valores iniciais de moédulo de elasticidade e, de modo
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geral, os menores valores de moédulo de elasticidade residual estdo relacionados a
temperaturas superiores a 750 °C.

2.3.3 Mudanca de coloracéo e textura

De acordo com Wendt (2006), a mudanca de coloracdo que €
observada em concretos que foram expostos a elevadas temperaturas persiste apos
o seu resfriamento. Tal situagdo pode também ocorrer com as argamassas.

Nesse sentido, a observancia das alteragcdes ocorridas em termos de
coloracdo e textura nas argamassas constitui uma ferramenta importante na
avaliacdo preliminar da extensdo dos danos uma vez que essas alteracdes podem
ser relacionadas as temperaturas maximas a que os materiais foram expostos.

As alteracbes da coloracdo observadas em pastas, argamassas e
concretos sdo resultantes ndo apenas da desidratacdo gradual da pasta de cimento,
mas também das transformacdes que ocorrem nos agregados. Assim, a intensidade
das alteracbes nos materiais depende, necessariamente, do tipo de agregado
utilizado em sua producéo.

Canovas (1988) sugere que as alteracbes de cor em concretos
expostos as elevadas temperaturas sao mais perceptiveis em matrizes que
contenham agregados siliciosos.

A presenca de elementos férricos nos agregados siliciosos, em
especial a areia, faz com que haja alteracdo de cor amarela ou amarela-
amarronzada para as cores rosa ou vermelha, a partir de 250 °C. O ferro hidratado
oxida préximo aos 300 °C e essa oxidacdo € acompanhada da mudanca na
coloragéo do material (WENDT, 2006).

O ferro oxidado é liberado para pasta, assim, quando o agregado
muda de cor, a pasta de cimento também muda (YUZER; AKOZ; OZTURK, 2004).

Na Tabela 2.5, adaptada de Bessey (1950) pode-se observar as
transformacdes colorimétricas ocorridas nas argamassas com diferentes teores de

ferro, relacionando-as as variagdes da resisténcia a compresséo.
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Tabela 2.5. Alteracdes colorimétricas de concretos em altas temperaturas.

Temperatura Argamassa com baixo teor de ferro| Argamassacom alto teor de ferro
o A iminuicdo da paréncia iminuicédo da
(°C) Aparéncia D d A D d
P resisténcia resisténcia
Temp. Cinza - Amarelado -
Ambiente
. Queda Amarelado Pequena
200 Cinza escuro significativa gueda
250 Cinza escuro Queda Amarelado Pequena
significativa queda
Queda Rosa Pequena
300 Rosa claro significativa gueda
400 RoSa Menos intenso Resisténcia Rosa intenso Resisténcia
desprezivel desprezivel
a Resisténcia Rosa intenso Resisténcia
[0}
600 ldéntico aos 400 °C desprezivel desprezivel
800 Escuro. mas ndo rosa Resisténcia Vermelho intenso Resisténcia
' desprezivel desprezivel
. Resisténcia Rosa -
900 Cinza claro desprezivel
1000 Cinza esbranquicado Resusterlua Rosa muito claro -
desprezivel

Fonte: Adaptado de Bessey (1950).

Bessey (1950) notou que as alteracbes de colorimetria nas
argamassas sao mais significativas ao se elevar o teor de ferro. Logo, a relagéo
entre as alteracdes de cor e a diminuicdo da resisténcia a compressao das
argamassas € mais perceptivel quanto maior for o teor de minerais férricos
presentes nos agregados siliciosos utilizados.

Contudo, tons

enquanto o0s agregados siliciosos adquirem
avermelhados quando aquecidos, os agregados contendo altos teores de calcio
ficam esbranquicados. Isso ocorre devido ao processo de calcinagdo, isto €, a
transformacdo do CaCO3; em CaO (HAGER, 2013).

O processo de deshotamento sofrido por agregados com alto teor de
calcio pode ser aplicado as pastas de cimento, cujos teores de alcalis sdo elevados.

Os efeitos da exposicdo as elevadas temperaturas sobre a
colorimetria de concretos, argamassas e pastas convencionais sao apresentados na

Figura 2.6.
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Figura 2.6. Coloracéo da pasta, argamassa e concreto em elevadas temperaturas.
20°C  100°C  200°C 300°C 400°C 500°C 600°C 700°C 800°C 900°C  1000°C

Argamassa Concreto

Pasta

Fonte: Adaptado de Hager (2012).

E possivel notar na Figura 2.6, que a fissuragcdo nas pastas e nas
argamassas ocorreu em 500 °C e 900 °C respectivamente, e que a partir dessas
temperaturas nenhuma alteracéo de cor foi observada nestes materiais.

Verifica-se ainda a tendéncia dos concretos contendo agregados
siliciosos de adquirir tons avermelhados proximo a300°C e de empalidecimento da
pasta que adquire tom cinza-esbranquicado entre 600 e 900 °C(HAGER, 2012).

Cabe pontuar que a mudanca da coloracdo de uma argamassa pode
ser usada para revelar a faixa de temperatura atingida pelo material, a partir da qual
o dano correspondente pode ser estimado.

Em resumo, pode-se dizer que a intensidade das alteracdes de cor e
textura das argamassas depende dos teores de ferro e de calcio dos seus
constituintes, da quantidade de agua disponivel no interior do material, da
desidratacdo das fases cristalinas, além das condicbes de producdo e da

temperatura méaxima atingida.

2.4 Propriedades termofisicas da argamassa

A temperatura em um material geralmente é determinada por um
gradiente térmico, isso te, por uma diferenca entre as temperaturas maxima e
minima ao qual o material esta sujeito e no qual o calor é trocado entre o interior e a
superficie. Este gradiente térmico é o principal agente responsavel pelos processos
de transferéncia de calor nos solidos (PICOLLOTO, 2016).

Além de realizar troca de fluidos com a envoltéria, a argamassa

também armazena e transfere calor. A capacidade que os soélidos possuem de
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7

conservar e transferir calor é estabelecida por suas propriedades termofisicas
(PICOLLOTO, 2016).

O estudo das propriedades termofisicas dos materiais a base de
cimento é importante para o entendimento de como se desenvolvem 0S processos
de formacdo de gradientes térmicos, deformacbes térmicas, desprendimento,
dilatacao térmica diferenciada e fissuracao (COELHO, 2016).

As principais propriedades termofisicas dos sélidos séo:

e condutividade térmica;
e difusividade térmica;

e calor especifico.

2.4.1 Condutividade térmica (k)

Definida como a capacidade de conducéo de calor dos materiais, a
condutividade pode ser dada como a relacdo entre fluxo de calor e o gradiente
térmico.

A condutividade térmica de um material € dada pela transferéncia de
energia térmica entre atomos e/ou moléculas vizinhas em razdo de um gradiente
térmico, ou seja, € um fenébmeno causado pela diferenca de temperatura entre duas
regides de um mesmo meio, ou entre dois meios em contato, sendo que a conducao
ocorre a partir da regido de maior temperatura para a regido de menor temperatura
(THOMAZONI; TORRES; SANTOS, 2010).

Segundo Mehta e Monteiro (2014), a condutividade térmica fornece
o fluxo de calor transmitido através de uma unidade de &rea do material sob uma
unidade de gradiente de temperatura unitaria, sendo esta propriedade influenciada
pelo teor de umidade do material, densidade, temperatura e pelas caracteristicas
mineralégicas dos agregados utilizados.

A principal condicdo que opera sobre a condutividade térmica dos
concretos € o grau de saturacdo. Assim, a condutividade térmica varia linearmente
de acordo com o teor de agua presente no material, devido ao fato de que a
condutividade do ar é significativamente menor do que a condutividade térmica da
agua (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

A condutividade térmica do ar € até 23 vezes menor do que a

condutividade da agua e muito menor do que a condutividade térmica dos minerais
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(PICOLLOTO, 2016). Por consequéncia, a transferéncia de calor em argamassas
nao saturadas ocorre principalmente por mecanismo de condugdo por meio da
fracdo solida e da agua, e mais lentamente, por conveccao que transporta o vapor
de agua no ar confinado nos poros.

Nos materiais cimenticeos, a condutividade térmica geralmente se
eleva entre 80 °C e 100 °C e diminui de substancialmente préximo aos 180°C. Por
fim, diminui de modo regular acima desta temperatura (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Por outro lado, a condutividade da é&agua é menor que a
condutividade térmica da pasta de cimento hidratada (NEVILLE, 2016). Assim,
quanto menor for o teor de agua na mistura, maior serd a condutividade da
argamassa. Alguns valores médios de condutividade térmica para concretos com

diferentes agregados podem ser verificados na Tabela 2.6.

Tabela 2.6. Condutividade térmica para concretos com diferentes agregados.
Condutividade térmica

Tipo de agregado

(W/m.K)
Quarzito 35
Dolomito 3,2
Calcario 2,6-3,3
Granito 2,6-2,7
Riolito 2,2
Basalto 1,9-2,2

Fonte: Adaptado de Mehta; Monteiro (2014).

Pode-se dizer que a condutividade térmica das argamassas também
pode ser avaliada indiretamente, por meio da composi¢cdo mineraldgica dos seus
agregados. Além disso, deve-se ressaltar que o volume do agregado também influi
diretamente nos valores de condutividade dos concretos.

A NBR 15220:2003 apresenta valores indicativos para condutividade
térmica dos materiais da construcdo civil, sendo a condutividade das argamassas
comuns registrada em 1,15 W/m.K e 1,60 W/m.K para o basalto.

Os valores de condutividade séo delimitados pela microestrutura do
agregado. Os agregados de estrutura cristalina, agregados quartzosos, com poros
interconectados, conduzem calor com maior (AKATSU & SATO, 1988).

Concretos com menores valores de condutividade térmica dissipam

o calor gerado no interior do material com maior dificuldade (COELHO et al., 2014).



40

2.4.2 Difusividade térmica(d)

A NBR 12818:2012 define a difusividade térmica como a
propriedade que expressa a capacidade de difusdo de calor em todas as direcdes e
indica a facilidade com que o concreto tolera variacdes de temperatura.

Portanto, a difusividade térmica pode ser entendida como a maior ou
menor velocidade com a qual o calor se propaga em um material em relacdo a sua
capacidade de armazena-lo.

Assim como na condutividade, o teor de umidade influi de modo
significativo na difusividade térmica das argamassas (COELHO et al., 2014). Logo,
h& necessidade de controle do teor inicial de umidade da mistura e da exposi¢cao a
secagem.

A difusividade térmica pode ainda ser entendida como a relacéo
entre a condutividade térmica de um material e o produto da sua densidade pela
capacidade térmica unitaria (calor especifico), produto denominado como
capacidade térmica volumétrica (INCROPERA; DEWITT, 1999), sendo calculada

conforme a Equacéo 2.1.

Equacéo 2.1. Difusividade térmica.

k
6 =—
c.p

Onde:

k = condutividade térmica;

c = calor especifico;

p = massa especifica do concreto.

De acordo com Mehta e Monteiro (2014) quanto maior a difusividade
térmica, maior sera a facilidade de propagacao do calor pelo material. Assim como,
materiais com baixa difusividade tendem a retardar a propagacdo de calor,
demandando maior tempo até que se atinja a condicdo de equilibrio térmico
(ESQUIVEL, 2009).

Os valores meédios de difusividade térmica de concretos com

diferentes agregados podem ser visualizados na Tabela 2.7.
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Tabela 2.7. Difusividade térmica para concretos com diferentes agregados.
Difusividade térmica

Tipo de agregado (m?/h)
Quarzito 0,0054
Dolomito 0,0047
Calcario 0,0046
Granito 0,0040

Riolito 0,0033
Basalto 0,0030

Fonte:Adaptado de Mehta; Monteiro (2014).

A condutividade e a difusividade térmica dos materiais também s&o
afetadas pelo aumento de temperatura. Geralmente essas propriedades tendem
diminuir com a elevacéo de temperatura.

Shin et al. (2002), ao avaliarem o comportamento térmico de um
concreto frente as elevadas temperaturas, registraram uma queda progressiva da

condutividade e difusividade térmica, como verificado na Tabela 2.8.

Tabela 2.8. Variacao da condutividade e da difusividade térmica em funcéao do
aumento de temperatura.

Temperatura Condutividade térmica Difusividade térmica

(°C) (W/m.K™) (107°.m?s™)
20 2,20 0,88

500 1,30 0,45

700 1,15 0,40

900 1,03 0,42

1100 - -

Fonte: Adaptado de (SHIN et al., 2002)

Percebe-se que, assim como as propriedades mecanicas, as
propriedades termofisicas de um material sdo influenciadas pela temperatura. Se, o
material se torna instavel, ou seja, sofre uma reacdo que pode ser de desidratacao,
decomposicao ou fusdo, a distribuicdo e velocidade de propagacgéo de calor também

sao alteradas.

2.4.3 Calor especifico (c)

O calor especifico € entendido como a quantidade de -calor

necessaria para se elevar em um grau a temperatura de uma unidade de massa do
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material considerado, sendo um parametro que expressa a capacidade que o0s
materiais possuem de armazenar calor (MEHTA; MONTEIRO, 2014; COELHO et al.,
2014).

De acordo com Neville (2016) o calor especifico representa a
capacidade térmica do concreto, sendo pouco afetado pelas caracteristicas
mineralogicas dos agregados, mas se elevando com o aumento do teor de umidade,
da temperatura e com a diminuicdo da massa especifica.

Furnas (1997) sugere que o calor especifico aumenta com a
elevagdo temperatura, com a diminuicdo da massa especifica e com o acréscimo do
teor de umidade, atingindo um valor maximo em condicdo de saturagao.

Segundo Bauer (1995), o calor especifico no concreto varia de
acordo com a temperatura e o teor de 4gua em valores contidos no intervalo de 0,20
a 0,25 kcal/lkg °C. Para Faria (2004) os valores tipicos de calor especifico nos
concretos normais estdo compreendidos entre 0,20 e 0,30 kcal/kg °C. Conforme
registrado na NBR 15220:2003, o calor especifico das argamassas comuns é de
0,24 kcallkg °C.

Em resumo, a condutividade, a difusividade e o calor especifico
permitem que o calor seja transferido e armazenado com maior ou menor velocidade
durante o aquecimento. A superposicdo dessas propriedades pode reduzir
significativamente os efeitos negativos das elevadas temperaturas sobre as
argamassas.

A adicdo de minerais com baixa condutividade e difusividade
térmica e com elevado calor especifico, como o basalto, pode, na teoria, funcionar
como uma oposicao a transferéncia de calor, uma vez que sado necessarias maiores
guantidades de energia térmica para que a temperatura se eleve e seja difundida no

interior do material.

3. MATERIAIS E METODOS
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No presente capitulo, sdo apresentados os materiais e 0s métodos
utilizados durante o desenvolvimento do trabalho para o alcance dos objetivos. Para
tanto, os materiais constituintes das argamassas foram caracterizados e 0s ensaios
para a investigacdo micro e macroestrutural foram realizados.

O trabalho consistiu, inicialmente, em verificar as alteragbes
ocorridas em duas argamassas com diferentes relacdes a/c que foram submetidas a
elevadas temperaturas e diferentes regimes de resfriamentos.

Em um segundo momento, para calibrar a temperatura no interior do
material durante o ensaio de aquecimento, termopares do tipo K foram inseridos nas
argamassas em estado fresco e, uma vez que a idade de ensaio foi alcancada, os
termopares permitiram registrar as temperaturas no interior das amostras ao serem
submetidas as elevadas temperaturas.

A Ultima etapa constou de uma avaliagcdo micro e macroestrutural de
uma das argamassas selecionadas na primeira etapa além de uma argamassa com
adicdo de pdé de basalto. As duas argamassas foram expostas as elevadas

temperaturas e aos regimes de resfriamentos que foram fixados na primeira etapa.

3.1 Estratégia de Pesquisa

A estratégia de pesquisa dividiu-se em trés campanhas
experimentais, de modo, a avaliar as transformacdes ocorridas nas escalas micro e
macroestrutural de argamassas em decorréncia da elevacdo de temperatura e
regime de resfriamento.

Na primeira Campanha Experimental, as argamassas foram
produzida e uma vez alcancada a idade de ensaio, as amostras foram mantidas em
dessecador de vidro com silica em gel até que os valores de massa se
estabilizassem. Essa medida teve como finalidade reduzir a umidade no interior das
amostras.

Um procedimento de aquecimento/resfriamento foi executado em
mufla para que fossem conhecidas as altera¢des ocorridas. A partir disso, verificou-
se a necessidade de desenvolver um procedimento de aquecimento que calibrasse
o atendimento das temperaturas de ensaio pré-fixadas no interior das amostras.

Na Campanha Experimental Il, termopares do tipo K foram

introduzidos nas argamassas, em estado fresco, para posterior ensaio em mufla. Os
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termopares foram acoplados em um dispositivo Datalogger, que registrou
,Simultaneamente, a evolucdo da temperatura no interior da mufla e das
argamassas. O ensaio seguiu os mesmos procedimentos adotados na Campanha
Experimental |, alterando-se apenas o tempo de duracédo sendo este estendido até
que a temperatura no interior das amostras atingisse a mesma temperatura
registrada no interior da mufla.

Posteriormente na Campanha Experimental Ill, com o intuito de
entender como as das argamassas foram afetadas pelas temperaturas inicialmente
fixadas nas escalas micro e macroestrutural, a primeira Campanha Experimental | foi
repetida alterando-se a duracdo do ensaio para o tempo que foi calibrado na
Campanha Experimental II.

Uma vez que foi definido o traco mais sensivel a acdo das elevadas
temperaturas entre as argamassas avaliadas na Campanha Experimental |, esta foi
reproduzida e novamente ensaiada. Adicionalmente, finos de basalto foram
incorporados as argamassas em substituicdo parcial aos materiais secos. Os dois
materiais, com e sem basalto, foram produzidos e ensaiados a fim de avaliar a
eficiéncia desta adicdo, como agente de protecao passiva.

A estratégia da pesquisa das Campanhas Experimentais esta
apresentada na Figura 3.1.



Figura 3.1. Estratégia da pesquisa.

CAMPANHA | CAMPANHA 1I CAMPANHA Il
Cimento Produgéo de 0% po basalto
Caractrerizggéo argamassa 1:3 e Producao das
dos materiais a/c=0,5 argamassas
Areia 1.3eac =0,5 15% pé basalto
‘ 150 °C
Basalto Registro de , 150 °C
temperaturas 300 °C Novo programa
a/c=0.5 em mufla :
= de aquecimento 300 °C
Produgéao das (termopares K)
argamassas e 600 °C
; c=0, "
1:3 Resfriamento 600 °C
900 °C brusco ou
escalonado
Calibracao do 900 °C
150 °C ensaio
Teste em mufla
300 °C
Resfriamento
brusco ou 8 L Resisténcia & Compressao
escalonado 6205 Avaliacao
macroestrutural
900 °C Mdédulo de elasticidade
Resisténcia a Compressao
Avaliagao
macroestrutural
Médulo de elasticidade Avaliagdo MEV
microestrutural
Microtomoarafia
mi?r\é?eléatlfjﬁral ey
TG/DTG

Fonte: O préprio Autor.
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3.2 Materiais

Os materiais necessarios para confeccdo das argamassas Sao

listados a segquir:
e cimento Portland CP V-ARI;
e finos de basalto;
e areia média quartsoza;

e agua potavel.

3.2.1 Aglomerante

A escolha do cimento Portland CP V-ARI se deve ao fato deste ser
um cimento sem adicdes e a sua resisténcia as primeiras idades. Na Tabela 3.1 as

caracteristicas fisicas e mecanicas do CP V-ARI fornecidas pelo fabricante séo

apresentadas.

Tabela 3.1. Caracteristicas do cimento Portland CP V-ARI.

Resisténcia a compressao . . .
Valores (MPa) Blalsme Perda ao fogo Inicio d_e fim dg
o4h 3dias 7dias 28 dias (cm3d/g) (NBR 5743:1989) pega (min) pega (min)
NBR
5733 214 224 234 - 23000 <4,5 260 <600
(1991)
CPV-ARI 27 37 42 48 5330 <45 160 265

Fonte: O fabricante.

3.2.2 Agregado

Como agregado miudo utilizou-se areia média quartzosa de rio,
proveniente do Rio Parana. As caracteristicas granulométricas da areia, suas
propriedades fisicas e respectivas normas de ensaio estdo na Tabela 3.2. Na Figura
3.2 encontra-se a curva granulométrica da areia utilizada, em comparagdo com 0s

limites de utilizagéo estabelecidos pela NBR 7211:2009.
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Tabela 3.2. Caracterizacdo do agregado miudo.
Porcentagem (%)
Retida Individual ~ Retida Acumulada

Peneiras (mm) Massa ()

4,5 1,96 0,39 0
2,36 6,15 1,23 2
1,18 23,85 4,76 6
0,6 88,59 17,69 24
0,3 243,92 48,71 73
0,15 127,25 25,41 98
Fundo 6,81 1,36 100
Total 498,53 99,56 -

Dimensao maxima 2,36 mm NBR NM 248:2003
Modulo de finura 2,03 NBR NM 248:2003
Massa especifica 2,65 g/lcm? NBR NM 52:2009

Massa unitaria em estado solto 1,57 g/cm3 NBR NM 45:2006

Fonte: O préprio Autor.

Figura 3.2. Curva granulométrica do agregado miudo.
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Fonte: O préprio Autor.
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3.2.3 Finos de basalto

Os finos de basalto foram obtidos da Pedreira Guaravera,
localizada no municipio de Guaravera-PR, em amostras coletadas no topo do monte,
apos remocao da camada superficial de po.

A caracterizagdo do material coletado e a referéncia das normas
utilizadas podem ser vistas na Tabela 3.3.

Tabela 3.3. Caracterizacdo do P6 de Basalto.

Propriedade Dado Norma
Dimensao maxima 1,2 mm NBR NM 248:2003
Massa unitaria 1,33 g/cm3 NBR NM 45:2006
Massa especifica 2,89 g/cm® NBR NM 52:2009

Fonte: O proprio Autor.

Na caracterizagcdo do p6 de basalto, constatou-se que este
possui mais de 50% de finos passantes na peneira 75 ym. Para melhor distincdo de
suas faixas granulométricas, optou-se pela realizacdo de um ensaio granulométrico
por sedimentacédo, seguindo as recomendacfes da NBR 7181:2016.

Para o ensaio de sedimentacdo, 70 gramas do po6 foram
misturados com 100 ml de defloculante, hexametafosfato de sédio, a fim de
neutralizar as cargas estéaticas das particulas, o que permite que estas sedimentem
individualmente. Esta mistura permaneceu em repouso por 12 horas.

Terminado este periodo, a amostra foi diluida em &gua e
inserida em uma proveta graduada, onde foram efetuadas andlises utilizando um
densimetro e um termdmetro, durante 24 horas.

Em seguida, a amostra foi peneirada na peneira com abertura de 75
pm. A fragao retida na peneira foi seca em estufa por 24 horas na temperatura de
105 * 1°C sendo posteriormente, realizado o ensaio de peneiramento para obtencao
de sua granulometria.

Desta forma, as frag6es maiores que 75 ym foram determinadas
por peneiramento e as menores, por da sedimentacdo. A curva granulométrica

obtida para o fino de basalto encontra-se na Figura 3.3.
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Figura 3.3. Curva Granulométrica do P6 de Basalto.
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Fonte: O préprio Autor.

3.3 Métodos

Para esta etapa, o trabalho dividiu-se em: producdo e ensaio das
amostras frente as elevadas temperaturas e dois regimes de resfriamento distintos
além da avaliacdo, em escala microestrutural, para a deteccdo da presenca ou
auséncia das fases cristalinas, para verificacdo as alteracbes de porosidade e dos
picos de perda de massa e, em escala macroestrutural, para a avaliacdo das

propriedades mecanicas residuais.

3.3.1 Producéo das argamassas

O traco das argamassas foi fixado em 1:3 em massa, sendo
produzidas argamassas com mesmo consumo de materiais secos e relacdes a/c de
0,5 e 0,6. A mistura seguiu as recomendacdes da NBR 5738:2015 e a moldagem se
deu em corpos de prova de dimensdes (50x100) mm e (20x40) mm.

O consumo dos materiais € apresentado na Tabela 3.4 e considerou

uma perda de 10% de material.
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Tabela 3.4. Consumo de materiais.
Consumo/m?
Componente a/c:0,5com | a/c:0,5 sem alc:0,6
basalto basalto
Cimento CPV-ARI (kg) 420 466 466
Areia (kg) 1375 1398 1398
Agua (L) 233 233 280
P6 de basalto (kg) 70 - -

Fonte: O proprio Autor.

O teor de adicao foi fixado em 15% em substituicdo parcial aos

materiais secos (cimento e areia). Este valor foi obtido do trabalho de conclusdo de

curso do graduado Osvaldo Schiavon, do curso de Engenharia civil da Universidade

Estadual de Londrina.

3.3.1.1

Cura das amostras

As argamassas foram desmoldadas apds de 24 horas e mantidas

submersas em agua saturada com cal até os 7 dias de idade. Apos esse periodo, as

amostras permaneceram ao ar livre por mais 03 dias.

Posteriormente as amostras foram mantidas em dessecador de vidro

até que a estabilizacdo da massa, conforme verificado na Figura 3.4. Este

procedimento foi adotado, pois a presenca de agua poderia alterar os resultados.

Figura 3.4. Estabilizacdo da massa das amostras em dessecador de vidro.

Fonte: O préprio Autor.
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Além disso, particulas de silica em gel foram depositadas no fundo
do dessecador a fim de acelerar o processo de eliminacdo de agua das amostras,
sendo estes sais substituidos diariamente até que a estabilizacdo de massa fosse
alcancada. Terminado este periodo, as argamassas foram envoltas em plastico PVC

até completarem 28 dias de idade, quando entdo foram ensaiadas.

3.3.2 Campanha Experimental |

A Campanha Experimental | teve o objetivo de verificar as alteragoes
ocorridas nas argamassas em escala micro e macroestrutural depois de terem sido
submetidas a elevadas temperaturas e dois regimes de resfriamento. O fluxograma

das atividades desenvolvidas é exposto na Figura 3.5.

Figura 3.5. Fluxograma de atividades desenvolvidas na Campanha Experimental I.

Producéo de argamassas 1:3
(a/lc=0,5e0,6)

Exposicéo as elevadas temperaturasem mufla

23.7°C 150 °C 300 °C 600 °C 900 °C
Resfriamento escalonado (RE) Resfriamento brusco (RB)
Avaliacao macroestrutural Avaliacdo microestrutural
Resisténcia 4 compressio MEV

Modulo de elasticidade

Fonte: O préprio Autor.

As temperaturas para 0 ensaio de aquecimento foram 23,7 °C
(fixada como temperatura ambiente), 150 °C, 300 °C, 600 °C e 900 °C. Estas
temperaturas foram escolhidas baseando-se no trabalho realizado por Ciilfik e
Ozturan (2002), sendo que a temperatura do laboratorio também foi controlada.
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Além disso, a taxa de elevacdo de temperatura adotada para os
patamares pré-fixados foi de 9°C/min, conforme ASTM E119 (2000). Embora a
norma indique que o acréscimo de temperatura até 120 minutos de exposicao seja
equivalente a uma taxa média de 8,4 °C/min, neste programa experimental nao foi
possivel adotar esta taxa devido as condi¢des limitantes do equipamento disponivel.

Ao total foram moldados 72 corpos de prova de (50x100) mm. As
argamassas foram ensaiadas aos 28 dias em escala microestrutural por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), cujo objetivo foi verificar a presenca ou auséncia dos
produtos de hidratacdo nas amostras para cada patamar de temperatura a fim de
correlaciona-los as altera¢des ocorridas nas propriedades mecéanicas.

Em escala macroestrutural as argamassas foram ensaiadas por
ultrassom e pelo ensaio de compressédo axial para verificacdo dos valores residuais

de mddulo de elasticidade dindmico e resisténcia a compressao.

3.3.2.1 Ensaio preliminar de aquecimento e resfriamento

O equipamento utilizado foi uma mufla elétrica com capacidade de

até 1200 °C, como mostrado na Figura 3.6.

Figura 3.6. Mufla elétrica utilizada nos ensaios de aquecimento.

Fonte: O préprio Autor.

Os corpos de prova foram submetidos ao ensaio de aquecimento a
uma taxa de elevacdo de temperatura (9°C/min) e uma vez que as temperaturas de
ensaio (150 °C, 300 °C, 600 °C e 900 °C) foram atingidas no interior da mufla, as

amostras permaneceram nesta condi¢cdo por um periodo adicional de 60 minutos.
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As argamassas foram separadas em lotes de oito corpos de prova e
aguecidas em cada um dos patamares de temperatura estabelecidos anteriormente,
sendo metade do lote resfriado no interior da mufla por um periodo de 24 horas
(resfriamento escalonado - RE) e a outra metade por submersdo em agua corrente

durante 60 minutos (resfriamento brusco - RB), conforme a Figura 3.7.

Figura 3.7. Esquema do ensaio de aquecimento/resfriamento das argamassas.
Tempo de duragao: 60 min

T.D.

Fonte: O proprio Autor.

Onde:

T.A. = taxa de aquecimento (9 °C/min);

T.D. =tempo com a mufla na temperatura de ensaio (60 min);

T.R. = tempo de resfriamento, sendo 60 minutos para o regime de
resfriamento brusco e 24 horas para o resfriamento escalonado.

Para cada patamar de temperatura, os tempos para retirada das

amostras foram calculados conforme observado na Tabela 3.5.

Tabela 3.5. Procedimento de aquecimento das amostras.

Taxa de Temperatura do Tempo para atingir a Tempo para
Programa (°C) ~ Aquecimento interior damufla (°C) temperatura (h:min) retirada
(°C/min) ) (h:min)
150 9 153 00:17 01:17
300 9 306 00:34 01:34
600 9 603 01:07 02:07
900 9 900 01:40 02:40

Fonte: O préprio Autor.

As argamassas foram nomeadas em funcao da relacdo a/c e modo

de resfriamento da seguinte forma:

R.a/c_Resfriamento

Onde:
Ra/c: agua cimento (a/c = 0,5 ou a/c = 0,6);
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Resfriamento: “B” para resfriamento brusco e “E” para resfriamento escalonado.
Exemplo:
RO5_B (Argamassa com a/c = 0,5 e regime de resfriamento brusco).

Ressalta-se ainda que durante todo o ensaio a temperatura do

laboratorio foi controlada, isto €, mantida em 23,7 °C + 1 °C.

3.3.3 Campanha Experimental Il

Uma vez que uma diferenca nas propriedades residuais entre os
corpos-de-prova localizados no centro do interior da mufla e aqueles préximos as
paredes foi percebida na Campanha Experimental |, duas hip6teses foram
formuladas:

e A distribuicdo de calor no interior da mufla ndo € homogénea uma vez que o
interior é aquecido das paredes para o centro;

e O atendimento da temperatura de ensaio no interior na mufla ndo implica em
atendimento da mesma dentro do material ensaiado.

Sendo assim, a Campanha Experimental Il, a partir da formulacéo
dessas hipoteses, buscou reduzir as diferencas encontradas na Campanha
Experimental 1.

O fluxograma das atividades executadas na Campanha

Experimental Il € mostrado na Figura 3.8.

Figura 3.8. Atividades desenvolvidas na Campanha Experimental Il.

Producéo das argamassas 1:3 e a/c=0,5

Registro de temperaturas em mufla
(Termopares tipo K)

150 °C 300 °C 600 °C 900 °C

Padroniza¢éo do ensaio de
aquecimento/resfriamento

Fonte: O préprio Autor.
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Percebeu-se, portanto, a necessidade de calibrar o procedimento de
aguecimento para garantir o atendimento da temperatura maxima no interior das
amostras.

Para isso, quatro amostras de uma das argamassas da Campanha
Experimental | foram produzidas. Optou-se por escolher aquela cujos resultados
apresentassem as alteracdes mais significativas. Desta forma, as argamassas de
traco 1:3 e a/c = 0,5 foram produzidas.

Deste modo, os Termopares do tipo K mineral com terminal agulha e
capacidade de medicao até 1320 °C e precisao de leitura 0,2% foram inseridos nas
amostras ainda em estado fresco. Uma vez que a idade de ensaio foi alcangada, as
argamassas foram ensaiadas conforme o item 3.2.1.3. Os termopares utilizados

neste trabalho podem ser vistos na Figura 3.9.

Figura 3.9. Termopares tipo K utilizados neste trabalho.

Fonte: O préprio Autor.

Ressalta-se que outro termopar foi posicionado no interior da mufla
para verificar a diferenca entre a temperatura no interior do equipamento e nas
amostras.

As temperaturas foram registradas a cada minuto pelos termopares
e gravadas em dispositivo DataLoggers LogBox.O equipamento possui dois canais
de entrada sendo gerenciado por software préprio, denominado FieldChart®, que
permite a criacdo de gréaficos e tabelas. Assim, a leitura dos dados coletados pelos

termopares permitiu que curvas de evolucédo temperatura x tempo fossem tracadas.
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O ensaio foi finalizado somente depois de alcancado o equilibrio de
temperatura entre o interior da mufla e a amostra. Posteriormente, os tempos de
duracédo de ensaio foram calibrados.

Além disso, para minimizar a possivel dispersao dos resultados,
hipotese inicialmente levantada, a disposi¢cdo dos corpos de prova no interior da
mufla também foi alterada. As amostras que inicialmente eram dispostas
aleatoriamente pelo interior do equipamento foram, para a segunda e terceira

campanha experimental, posicionadas proximas ao centro do mesmo.

3.3.4 Campanha Experimental IlI

O objetivo da terceira Campanha Experimental foi de reproduzir uma
das argamassas béasicas avaliadas na primeira Campanha Experimental buscando
investigar as altera¢des ocorridas em escala micro e macroestrutural.

Para tanto, optou-se por produzir argamassas com relagéo a/c = 0,5,
em razado dos resultados obtidos pela primeira campanha.

Adicionalmente, buscou-se também verificar o efeito da adicao dos
finos de basalto como agente de protecao passiva frente as elevadas temperaturas.

A escolha do p6 de basalto se deve ao fato de que este € um
residuo correspondente a aproximadamente 10% de toda a producdo do processo
de britagem, o qual ndo possui destinacdo comercial, sendo estocado aos montes
nos patios das pedreiras.

Além disso, as baixas propriedades térmicas de condutividade e
difusividade do basalto, quando comparado a outros materiais rochosos ou
cimenticios, podem ser benéficas ao comportamento térmico de uma argamassa
que tenha sido submetida a elevadas temperaturas. Cabe ainda ressaltar que o
basalto ndo apresenta reatividade quimica ou qualquer propriedade nociva a
argamassa, sendo um material ja empregado na construcao civil.

Na Figura 3.10 observa-se o fluxograma com as atividades

desenvolvidas na Campanha Experimental III.
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Figura 3.10. Atividades desenvolvidas na Campanha Experimental Ill.

= 0% o basalto
Produgéo de argamassas

1:3ealc=0,5

15% po basalto

Novo procedimento de
aquecimento/resfriamento

23,7°C 150 °C 300°C 600 °C 900 °C

Resfriamento escalonado Resfriamento brusco
Avaliacdo macroestrutural Avaliacdo microestrutural
Resisténcia & compressao MEV

Densidade de massa Microtomografia

Modulo de Elasticidade TG/DTG

Andlise estatistica
Propriedades térmicas

Fonte: O préprio Autor.

Lembra-se que os tempos de duracdo e o tempo para retirada das
argamassas do interior da mufla sdo aqueles obtidos como resultados da segunda
Campanha Experimental.

Para esta Campanha Experimental, em cada uma das temperaturas
maximas, 12 amostras foram aquecidas, sendo metade do lote resfriado em regime
escalonado e a outra metade, em regime brusco. O resumo dos ensaios executados
e a quantidade de corpos de prova produzidos para esta campanha estédo listados
na Tabela 3.6.
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Tabela 3.6. Ensaios realizados e quantidade de amostras da Campanha
Experimental 11l

_ Amostras
Parametro avaliado : : Normas
Dimensdes (mm) Quantidade
Resisténcia a compressdo NBR 5739
50x100 108 BS-1881 Part
Maodulo de elasticidade dinamico
203

Abertura de poros (Microtomografia) 20x40 17 -
Andlise Térmica Diferencial - 2 -

Fonte: O proprio Autor.

Para esta etapa, as argamassas foram nomeadas em funcédo da

presenca ou auséncia da adicao dos finos de basalto, da seguinte forma:

PB.%_Resfriamento

Onde:
PB%: teor da adicao de p6 de basalto (0 para 0% e 15 para 15% de adicdo)

Resfriamento: “B” para resfriamento brusco e “E” para resfriamento escalonado.

Exemplos:

PB15 E (Argamassa com 15% de adicdo e regime de resfriamento escalonado).

3.3.5 Descricao dos ensaios realizados em escala microestrutural.

Esta etapa foi dedicada a investigacdo das alteracGes ocorridas na
microestrutura em funcéo da elevagcao de temperatura e do regime de resfriamento.
Foram realizados ensaios de microscopia de varredura eletronica (MEV),
microtomografia (u-CT) e analise termogravimétrica (TG/DTG), cujos objetivos
foram, respectivamente, detectar as fases presentes na microestrutura, estimar as

alteracdes na porosidade e registrar os picos de perda de massa.
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3.3.5.1 Microscopiade varredura eletrénica (MEV)

O ensaio de MEV foi realizado no Laboratorio de Microscopia
Eletrbnica e de Microanalise da Universidade Estadual de Londrina. As amostras
foram retiradas dos corpos de prova e a preparacao destas constou da remocéo da
umidade das argamassas seguida de banho de solucdo de ouro, para metalizagéao
da superficie. O objetivo deste ensaio foi identificar as alteracbes na morfologia das
argamassas, registrando a presenca ou auséncia dos produtos de hidratacdo das
amostras depois de terem sido aquecidas e resfriadas. A classificacdo das

estruturas cristalinas se deu por critério de morfologia das fases.

3.3.5.2 Microtomografia (u-CT)

O objetivo deste ensaio foi quantificar a porosidade das amostras,
servindo, portanto, para avaliar a distribuicdo dos poros na amostra, a variacao da
abertura dos poros existentes e sua rede capilar a medida que estas amostras sao
submetidas as elevadas temperaturas.

Cabe salientar que para este ensaio as amostras contendo basalto
nao foram avaliadas em funcdo da sua fragilidade para as dimensdes escolhidas
para os corpos de prova, isto é, (20x40) mm.

A porosidade das amostras foi avaliada por meio de equipamento
SKYCAN 1173 — p-CT, demonstrado na Figura 3.11, do Laboratério Multiusuéario de
AplicacBes de raio-X da Universidade Estadual de Londrina (LARX/UEL).

Figura 3.11. Equipamento de microtomografia utilizado neste trabalho.

Fonte: O préprio Autor.
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Para o ensaio utilizou-se amostras de (20X40) mm que foram
posicionadas no porta amostras do equipamento e uma fonte de raio-X foi emitida de
forma a se obter diversas radiografias dos objetos analisado em fatias transversais.

As radiografias bidimensionais foram reunidas criando assim um
elemento tridimensional. Posteriormente, a estrutura e a textura das amostras foram
avaliadas, sendo utilizada a resolugao de 17 pm.

A qualidade dos resultados do ensaio de micrografia depende de
alguns parametros que podem melhorar a qualidade das imagens obtidas. Entre
estes podem ser citados a tensao e a corrente de ensaio, os tons de cinza, “frames”,
pixel de imagem, filtro fisico e o passo angular.

Os parametros de aquisicdo dos dados utilizados neste trabalho sao

exibidos na Tabela 3.7.

Tabela 3.7. Parametros de aquisi¢cdo do ensaio microtomografico.

Parametro Valor Parametro Valor
Tenséo da fonte (kV) 120,00 Pixel de imagem (um) 17.09
Corrente da fonte (UA) 66,00 Filtro de latdo (mm) 0,25
Tons de cinza 19 a 250 Passo angular (graus) 0,45 em 180°
Frame Averaging 3,00 Dura(;a(_) f"e ensaio 00:41:40
(min:seq)

Fonte: O proprio Autor.

7

A tensdo no tubo de raio-X € um dos parametros de maior
importancia na microtomografia. Quanto maior € a tensdo, maior é a intensidade
relativa de emisséo de raio-X pelo tubo.

A corrente aplicada ao tubo de raio-X permite uma maior qualidade
das imagens microtomograficas. No Skyscan 1173 os valores de corrente séo
ajustados automaticamente ao valor de tensao escolhido.

Os tons de cinza estdo associados a resolucdo de contraste, isto é,
com a capacidade de distincdo de regibes com tons de cinza semelhantes. Este
parametro ndo pode ser ajustado diretamente pelo usuario, dependendo da
voltagem aplicada, da densidade, composicdo e dimensbes da amostra. O
parametro de resolucdo de contraste deste estudo foi acomodado no intervalo de
tons de cinza entre 19 e 250, o que significa que todos os tons que fugissem deste

intervalo foram identificados como espacos vazios.
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O parametro “frames” € a média das proje¢cdes dada pelo software.
O parametro de “frames” adotado foi de 3 vezes, isso significa que, para uma dada
posicdo de leitura da amostra, trés medidas foram realizadas e a media entre elas foi
calculada automaticamente pelo programa.

O pixel da imagem é o menor elemento de 4&rea em uma imagem
bidimensional. A escolha do pixel no valor de 17 um se deve ao fato de que este era
0 menor valor para que se pudesse ensaiar a amostra em toda a sua altura.

O parametro de passo angular corresponde a rotacdo da amostra
depois que uma leitura é finalizada. Neste trabalho o passo angular adotado foi de
0,45° de rotacdo até que a amostra estivesse rotacionada em 180°.

3.3.5.3 Termogravimetria e termogravimetria derivada (TG/DTG)

O ensaio de TG/DTG consistiu em aquecer as argamassas até uma
temperatura determinada a uma taxa de aquecimento controlada. No decorrer do
processo, os fendmenos térmicos que acompanham o aquecimento da amostra
foram registrados, tais como liberacdo de calor (reacdo exotérmica) ou absorcédo de
calor (reacdo endotérmica). Portanto, 0 objetivo deste ensaio foi determinar as
temperaturas em que ocorreram 0s picos de perda de massa correlacionando-os a
deterioracéo das fases cristalinas.

Para o presente trabalho, as amostras mantidas em temperatura
ambiente foram moidas e peneiradas em peneira de abertura de 75 pm em um
ambiente isolado para impedir a contaminacdo do material por oxigénio, o pé6 das
argamassas PBO e PB15 foi acondicionado em frascos pretos para que se
impedisse o contato com a luz solar, que também poderia desencadear reacées no
material.

As curvas de TG/DTG foram obtidas das seguintes condicdes: as
amostras foram depositadas em porta amostra de platinel Il (liga de platina com
niquel) e expostas ao aquecimento com taxa de velocidade de 9 °C/min inicialmente
23,7 °C até a temperatura de 900 °C sob vazéo de ar sintético de 50 mL/min.

O equipamento utilizado foi o TGA-Q50 da marca TA Instruments
(USA) do Laboratério de Quimica Geral do Departamento de Quimica da
Universidade Estadual de Maringd - UEM. Os resultados foram tratados pelo
software OriginLAB 5.0 de onde foram obtidas as curvas de analise.
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3.3.6 Descricdo dos ensaios realizados em escala macroestrutural

Em escala macroestrutural, as argamassas foram avaliadas em
valores residuais de resisténcia a compresséao, conforme as recomendacdes da NBR
5739:2007 e modulo de elasticidade dinamico das argamassas.

Para avaliar as velocidades da onda ultrass6nica, bem como calcular
0o modulo de elasticidade dinamico, foi utilizado o equipamento de ultrassom
PunditLab, com transdutores de 54 kHz executando leitura por medicao direta.

O equipamento utilizado nas medicbes de velocidade de onda

ultrassénica é mostrado na Figura 3.12.

Figura 3.12. Equipamento de ultrassom utilizado neste trabalho.

Fonte: O préprio Autor.

O moédulo de elasticidade dindmico foi estimado por meio da
Equacéo 3.1, de acordo com a norma BS-1881 Part 203.

Equacdo 3.1. M6dulo de elasticidade dinamico.
1+v).(1-2v
Ed = Y- VZ. ( 1) _( v )

Onde:

Ed = Mdédulo de elasticidade dinamico (GPa);

y = densidade de massa no estado endurecido (em kg/m3);

v = velocidade com que a onda ultrassbénica percorre 0 corpo de prova no sentido
longitudinal (em km/s);
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v = coeficiente de Poisson que, segundo CALLISTER (2002), é a razdo entre a
deformacédo transversal e longitudinal quando, um corpo de prova € submetido a
uma carga de compressao axial. Segundo CARNEIRO (1999), para argamassas
o coeficiente varia de 0,10 a 0,20, sendo tanto menor quanto menor for a
capacidade de deformacdo da argamassa. O valor do coeficiente de Poisson foi
fixado no valor de 0,20

3.3.6.1 Analise estatistica

Os valores das propriedades residuais das amostras, isto é, depois
de serem submetidas ao ensaio de aguecimento/resfriamento foram analisados pelo
método estatistico de Analise da Variancia (ANOVA).

A ANOVA foi empregada para identificar a ocorréncia de diferengas
significativas entre os valores da variavel de resposta, medidos nos diversos niveis
do fator controlavel. No caso do presente trabalho, a ANOVA foi empregada em
cada grupo de argamassas separadamente, a fim de verificar o grau de significancia
das diferencas entre as propriedades aferidas nas diferentes temperaturas de
ensaio.

A andlise das variancias considerou que quando o p-valor for menor
do que 5% (0,05) h& diferenca significativa entre as propriedades residuais
avaliadas. Posteriormente, caso os grupos apresentassem desigualdade e, a fim de
identificar quais grupos eram responsaveis pelas desigualdades, foram realizados
pos-testes de agrupamento das médias (Tukey HSD).

Ao final, um teste de hipoteses com dados emparelhados foi
aplicado entre as amostras resfriadas em regime escalonado e brusco e a fim de
verificar a ocorréncia de diferenga dos resultados entre os regimes de resfriamento.

Para isso, foi utilizado o software Statistica 8.0.
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4. RESULTADOS E ANALISE

Neste capitulo estdo apresentados os resultados obtidos nas
investigagcdes, em escala micro e macroestrutural, decorrentes de trés campanhas
experimentais, para verificar alteragdes ocorridas nas argamassas que foram

submetidas a elevadas temperaturas e regimes de resfriamento distintos.

4.1 Campanha Experimental |

A primeira Campanha Experimental teve como objetivo registrar as
alteracdes ocorridas nas argamassas que foram submetidas as altas temperaturas e
resfriadas em dois regimes, escalonado (RE) e brusco (RB), nas escalas micro e
macroestrutural. As argamassas com traco 1:3 e relacdo a/c de 0,5 e 0,6 foram

nomeadas conforme o item 3.3.2.

4.1.1 Alteragcdes na microestrutura

Para a verificagdo das  alteragbes  decorrentes de
aquecimento/resfriamento, a estratégia consistiu em detectar a presenca ou
auséncia dos produtos de hidratacdo nas argamassas com 28 dias de idade que
foram submetidas aos dois regimes de aquecimento/resfriamento.

Lembra-se que a identificacdo das fases se baseou apenas na sua
morfologia.

Vale lembrar que a preparacdo das amostras seguiram as etapas
dos itens 3.3.1 e 3.3.1.1.

Os ensaios de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) das
argamassas mostraram mudancas na morfologia como consequéncia da exposi¢cao
a temperaturas elevadas e ao regime de resfriamento. As micrografias das amostras

de referéncia séo vistas na Figura 4.1.
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), (d), (&) e (0).

Figura 4.1. Formacao dos cristais de CH (a) e (b); AFtem (c

b, il ) < I

RO5_23,7°C

R06_23,7°C

Fonte: O proprio Autor.

Em temperatura ambiente as fases verificadas foram principalmente
o CH, que se apresentou em estruturas prismaticas com certas irregularidades
morfologicas, e algumas areas com o inicio da formacao dos cristais de AFt.

O C-S-H néo foi encontrado nessas amostras para 0os aumentos de
imagem escolhidos. Isso pode ter acontecido pelo fato de que, a temperatura
ambiente, os cristais de C-S-H apresentam-se em estruturas bastante irregulares.

Chen et al. (2004), concordam que a complexidade estrutural do C-
S-H dificulta a sua caracterizacdo em temperatura ambiente. De acordo com 0s
autores, o C-S-H possui mais de 30 fases cristalinas conhecidas e em temperatura
ambiente essas fases variam de semicristais a estruturas quase amorfas.

Deve-se acrescentar que o C-S-H, em temperatura ambiente, possui
dimensdes bastante inferiores as outras duas fases, AFt e CH.

Alguns autores caracterizaram o C-S-H em temperatura ambiente
como nanocristalino, poroso e com uma grande area de superficie especifica, sendo
associado a uma estrutura lamelar desordenada cuja dimensdo média € de 14 nm
(TAYLOR, 1997)

Gauffinet et al. (1998) ao observarem o desenvolvimento de C-S-H
por microscopia de for¢ca atbmica (AFM) descreveram a estrutura do C-S-H como
sendo complexa e dotada de particulas com 60 nm de comprimento, largura de

30nm a 50 nm e 5 nm de espessura.
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Como o equipamento sé permitiu aumentos de imagem até 12.000
vezes e considerando que a amostra é relativamente pequena comparada ao corpo
de prova de (50 x 100) mm, a ndo deteccdo dessa fase em temperatura ambiente
para os aumentos de imagem escolhidos ndo significa hecessariamente a auséncia
do C-S-H, mas sim que maiores aumentos de imagem seriam necessarios.

As estruturas cristalinas encontradas nas amostras que foram

submetidas a 150 °C estao visualizadas na Figura 4.2.

Figura 4.2. Cristais de AFt, CH e C-S-H aos 150 °C.

150°C - R05_E

150°C - R05_B 150°C — R06_E

150°C - R06_B

Fonte:O préprio Autor.
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Pode-se observar na que as fases presentes na temperatura de
referéncia também foram encontradas nas argamassas submetidas a 150 °C. No
entanto, para esta Ultima temperatura, os cristais de C-S-H foram observados em
aumentos de imagem de 6000 vezes, 0 que ndo ocorreu anteriormente.

Com relagdo aos cristais de etringita (AFt), verifica-se ocorreram
diferencas morfolégicas entre as estruturas observadas na Figura 4.2 em (a) e (b) e
aguelas encontradas em (c) e (d). Nas amostras resfriadas em regime escalonado, a
AFt apresentara-se na formas de fios e agulhas enquanto aquelas em regime
brusco, apenas o formato tipo agulha foi observado em pontos isolados. Como a AFt
€ a primeira das fases a se deteriorar, sendo decomposta em 70 °C, acredita-se que
esta diferenca seja resultante do resfriamento.

A presenca da etringita a 150 °C é corroborada por Taylor (1997).
Segundo o autor, a AFt é instavel a temperaturas acima de 70 °C, mas na presenca
de sulfatos na pasta de cimento, esta fase pode permanecer estavel.

Outra possibilidade é a formacédo de etringita secundaria (DEF), o
gue também explicaria a observacdo do C-S-H. A DEF ocorre quando as fases
cristalinas fornecem uma fonte de sulfato como resultado do rapido aquecimento a
temperaturas superiores a 65 °C (PAVOINE; BRUNETAUD; DIVET, 2012).

A formacgéo da DEF geralmente acontece pontualmente e ocasiona
uma expansao volumétrica localizada, o que resulta em tensfes internas que
provocam fissuras (TAYLOR; FAMY; SCRIVENER, 2001).

Como se pode verificar na Figura 4.2, em alguns casos as etringitas
possuem formato de agulhas que sdo dispostas pontualmente pela pasta. Nestes
casos, as regides contendo AFt também se mostraram fissuradas, o que pode ter
acontecido em decorréncia das tensdes geradas durante a formacgéo da DEF.

A DEF pode ocorrer no material em estado endurecido e em altas
temperaturas e favorece a producdo de monossulfoaluminato de calcio hidratado
(CasAly(S0O4)(OH)12(H20)6). Quando a pasta é resfriada, o célcio, os aluminatos e os
sulfatos presentes no monossulfoaluminato se dispersam, levando a formagéo da
DEF e de C-S-H (PAVOINE; BRUNETAUD; DIVET, 2012).

A formacdo de DEF acompanhada de C-S-H €& corroborada por
Pavoine, Brunetaud e Divet (2012). Os autores explicam que a elevagdo da
temperatura altera as condi¢cdes de equilibrio dos sulfatos e dos aluminatos

presentes na pasta e estimulam a adsor¢céo de ions na superficie do C-S-H. Ainda
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de acordo com os mesmos autores, no inicio do processo de formacdo da DEF, a
etringita se forma no espaco interlamelar do C-S-H.

Com relacdo ao CH, assim como na temperatura de referéncia,
verifica-se a presenca destes cristais em regifes préximas aos poros, na Figura 4.2
em (e), (f), (9) e (h).

Na Figura 4.3 s&o apresentados o0s resultados de ensaio da

microscopia das argamassas aquecidas a 300 °C.

Figura 4.3. Presenca de CH proximo aos poros e C-S-H aos 300 °C.
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Nas amostras expostas a 300 °C, tanto para RO5 quanto para R06, a
presenca de AFt ndo foi detectada. No entanto, as areas com CH catalogadas em na
Figura 4.3 em (a), (b), (c) e (d) parecem estar mais densas quando comparado a 150
°C. A esta temperatura, também o C-S-H foi observado em aumentos de imagem de
3000 vezes como verificado na Figura 4.3 em (e), (f), (g) e (h) enquanto a 150 °C
estas estruturas foram registradas somente em aumentos de imagem de 6000
vezes.

O fato do C-S-H ser percebido em menores aumentos de imagem a
medida que a temperatura se eleva até os 300 °C sugere ndo somente que ha maior
quantidade deste produto, mas também que h& maior concentracao destes.

Uma vez que a temperatura e a pressao interna do material se
elevam e, por consequéncia, corroboram com o fluxo da agua na forma de vapor, o
processo de hidratacdo das particulas ndo hidratadas remanescentes € acelerado.

Acima de 250 °C, o vapor produzido pela eliminacdo das parcelas de
agua livre e adsorvida também pode ter contribuido para o surgimento do C-S-H(EL-
DIDAMONY; EL-RAHMAN; OSMAN, 2011). A quantidade de C-S-H aumenta até
400 °C devido a hidratacdo de particulas de cimento inicialmente ndo hidratadas
(PENG; HUANG, 2008). Isso acontece porque a hidratacdo dessas particulas
continua enquanto houver agua interna disponivel, ainda que na forma de vapor.

Acredita-se que nesta faixa de temperatura a combinacdo de agua
disponivel em forma de vapor combinada ao aumento de presséo interna e a
temperatura elevada, condicdo correspondente a reagdo de autoclavagem interna,
conduz a formacado adicional de cristais que tendem a ocupar 0S espacos vazios
internos, podendo inclusive melhorar a resisténcia da ligacdo pasta-agregado.

Como o C-S-H é a principal fase relacionada ao desempenho
mecanico das argamassas, acredita-se a formacao adicional desse cristal possa
conferir um acréscimo de resisténcia as argamassas em escala macroestrutural.
Além disso, o resfriamento brusco (submersdo em agua corrente) também pode ter
contribuido para a hidratagdo adicional da pasta das amostras. Nao foram também
observadas ocorréncias de novas fases entre 150 °C e 300 °C.

Os cristais presentes nas amostras aquecidas a 600 °C podem ser

vistos na Figura 4.4.
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600 °C — RO5_E

600 °C — R06_E

600 °C — R05_B

| 6000 x

600 °C — R06_B

Fonte: O préprio Autor.

Para esta temperatura, os cristais de AFt nas amostras resfriadas
em regime escalonado ndo foram encontrados, contudo, algumas areas com AFt
foram identificadas nas argamassas resfriadas bruscamente.

Acredita-se que a presenca da etringita aos 600 °C seja o resultado
do conteudo de sulfato e aluminato remanescente na pasta de cimento que pode ter

se hidratado ao contato com a agua de resfriamento.
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No caso do CH, os cristais identificados nas amostras resfriadas em
regime escalonado na Figura 4.4 em (a), (b), (e) e (f) parecem estar em processo de
decomposicdo, apresentando regides fissuradas e o desplacamento das camadas
superficiais.

Segundo Rashad e Zeedan (2012), a decomposi¢cdo de hidroxido de
calcio em CaO tem inicio de 430 °C a 600 °C e causa um efeito adicional sobre a
perda de resisténcia. Assim, em escala macroestrutural a diferenca de morfologia
entre as estruturas de CH nos diferentes regimes pode ser refletida em distintos
valores de resisténcia.

Os cristais de CH encontradas nas amostras submetidas ao
resfriamento brusco na Figura 4.4 em (c), (d), (g) e (h) por sua vez, parecem estar
mais definidas que aqueles presentes nas argamassas resfriadas em regime
escalonado. A melhor definicdo destes cristais indica ocorréncia de reidratagdo por
choque térmico, que pode ter ocorrido durante o contato da agua de resfriamento.

Para ambas as relacdes a/c, argamassas R05 e R06, os mesmos
cristais foram identificados, independente do regime de resfriamento adotado.
Contudo, nas amostras resfriadas bruscamente, RO5 B e R06_B, os cristais de CH
parecem ter se expandido, conforme visualizado na Figura 4.5.

Segundo Castellote et al. (2004) o hidréxido de calcio € decomposto
préximo aos 510 °C e pode ser parcialmente recuperado durante o resfriamento,
sendo o aumento de suas dimensdes a consequéncia direta dessa reidratacao.

As estruturas apresentadas na Figura 4.5 reforcam a ideia de
expansao dos cristais.

Figura 4.5. Expansao
¥

do CH
"

em RO5_B (a) e RO6_B (b).

e

800 x €3 b N " _ 1 ' A ’ lumm
Fonte: O préprio Autor.
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As estruturas identificadas na Figura 4.5 possuem dimensdes
variando de 23, 19 pm a 64,28 pm.

Notou-se um aumento nos cristais de hidroxido de célcio das
argamassas que passaram por resfriamento brusco. Os cristais até entdo so6
percebidos na escala de 10 um (3000 vezes) passaram a ser visiveis na escala de
100 pm (800 vezes).

O aumento nas dimensdes desta fase pode ser explicado pelo fato
de que durante o aquecimento até 600 °C, o CH, cujo tamanho médio € de 1 um
desidratam, formando cristais de CaO, normalmente de tamanho 0,001 pm (VYDRA
et al., 2001; RASHAD; ZEEDAN, 2012).

Uma vez que a area de superficie do CaO é maior comparado ao
CH, ele tende a reidratar-se mais rapidamente em contado com agua, formando
cristais de Ca(OH), secundérios.

Durante a reidratacdo, o volume do CH secundario é expandido em
aproximadamente 44% em relacdo ao volume do produto primario (XU, et al., 2001,
KHANDAKER; HOSSAIN, 2006; XIAO; XIE; ZHANG, 2006; MENDES; SANJAYAN;
COLLINS, 2007; XING et al., 2011; RASHAD; ZEEDAN, 2012).

A reidratagdo do CaO durante o resfriamento brusco também pode
ser refletido em escala macroestrutural no surgimento de fissuras, uma vez que a
expansdo dos cristais secundarios contribui para a formacdo de tensdes internas
gue podem gerar ou aumentar as aberturas de fissuras.

Para esta temperatura, os cristais de C-S-H foram encontrados
apenas em aumentos de imagem de 6000 vezes. Como anteriormente estas
estruturas haviam sido registradas em menores aumentos de imagem, sugere-se
gue o processo de desidratacdo do C-S-H aos 600 °C.

As micrografias das amostras aquecidas até 900 °C séao
apresentadas na Figura 4.6.
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Figura 4.6. Fuséo de particula de areia; presenca de CaCOj3; e formacao de CH
secundario a 900 °C.
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Fonte: O préprio Autor.

Para a temperatura de 900 °C, independente da relagdo a/c, todas
as estruturas cristalinas presentes em 23,7 °C se fizeram ausentes para as amostras
resfriadas em regime escalonado. Nestes casos, apenas a fase de CaCOgj foi

registrada, como verificado na Figura 4.6 em (a), (b), (e), (f), (i) e ().
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A presenca de CaCO3; também foi registrada, embora pontualmente,
nas amostras resfriadas em regime brusco. Para estas amostras ainda foram
detectados cristais de AFt e CH.

Como o processo de deterioracdo da etringita e do hidréxido de
calcio havia sido iniciado em temperaturas inferiores acredita-se que este processo
foi completado neste patamar (900 °C). A justificativa para o surgimento dos dois
cristais apenas nas amostras resfriadas bruscamente pode ter sido um efeito da
reidratacdo pelo contato com a agua de resfriamento.

Esse comportamento é referendado por Rashad e Zeedan (2012).
De acordo com o0s autores, o processo de desidratacdo das fases cristalinas
presentes na pasta de cimento € completado em temperaturas superiores a 800 °C.

Ainda nesta temperatura o C-S-H praticamente desaparece,
podendo retornar a forma de alguns de seus constituintes como o B-C,S e o Cs3S.
Por consequéncia, ha reducao acentuada da resisténcia a compressado aos 900 °C
em escala macroestrutura, o que esta relacionado a auséncia dos cristais presentes
em temperatura ambiente, principalmente com relacdo a decomposi¢cdo do C-S-H
que praticamente desaparece, podendo retornar a forma de alguns de seus
constituintes como o (3-C,S e 0 C3S (EL-DIDAMONY; EL-RAHMAN; OSMAN, 2011).

Com a decomposicdo do C-S-H, ions de sulfato e aluminato podem
ter sido liberados na pasta de cimento e, uma vez que as amostras foram resfriadas
em resfriamento brusco, estes ions podem ter contribuido para a formacdo de
etringita tardia.

No caso do CH, percebido na Figura 4.6 em (g), (h), (I) e (m). As
particulas de CaO liberadas durante o aquecimento podem ter absorvido uma
guantidade de agua do resfriamento suficiente para reidratar-se resultando na
formacao de cristais secundarios.

Quanto ao agregado, notou-se a fusdo de algumas particulas de
areia, registrado na Figura 4.6 em (a), (b), (c) e (d), em todas as amostras,
independente de a/c ou do regime de resfriamento. As particulas de agregado
visualizadas nas micrografias parecem ter fluido pela pasta preenchendo espacos
vazios e adquirindo aspecto vitreo.

Este fenbmeno é referendado por Switzer, Zihms e Tarantino (2015)
que registraram, por meio de microtomografia, uma mudanca na superficie das

particulas de areia, até 1000 °C, que se mostraram menos rugosas que aquelas nao



75

aquecidas. Segundo os autores o alisamento liquido da superficie da areia é iniciado
aos 750 °C.

Essa aparéncia hialina da areia € explicada pelas alteracGes
experimentadas pelo didxido de silicio que se torna instavel com temperaturas
superiores a 800 °C, formando tridimita e cristobalita, que s&o estruturas cristalinas
mais planas (ZIHMS et al., 2013). Estas mudancas da superficie dos agregados
podem ter implicacbes na interacdo pasta-agregado, que influenciaram o
comportamento mecanico das argamassas.

Ainda na temperatura de 900 °C notou-se que, nas argamassas
com a/c = 0,5 e regime de resfriamento brusco (R0O5_B), h4 formacdo de uma nova
estrutura cristalina, apresentada na Figura 4.7.

Figura 4.7. Nova estrutura formada nas amostras RO5_B a 900 °C.

/s

6 4 . T - b ‘r*

As estruturas formadas séo visiveis com aumento de imagem de 600
vezes, Figura 4.7 (a), possuindo aparéncia rugosa comum centro liso rodeado por
cristais pontiagudos em (b).

Esta formacao foi registrada apenas nas argamassas com menor a/c
(0,5) em regime de resfriamento brusco. A andlise de espectroscopia por dispersao
de energia de Raios X (EDS) de um destes cristais é apresentada na Figura 4.8.
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Figura 4.8. Analise de espectroscopla do cristal formado a 900 °C.

Spectrum 2

_F ull Scale 440 cts Cursor: 20.161 (0 cts) ke

Fonte O proprlo Autor.

A analise por EDS mostrou que no centro liso destes cristais o
elemento dominante € o silicio, ja no contorno rugoso e pontiagudo h&a presenca de
calcio, carbono, oxigénio, silicio e picos menores de potassio.

Acredita-se que o surgimento destas estruturas seja o resultado da
combinacdo dos produtos gerados na decomposicdo das fases de hidratacdo da
pasta e do agregado derretido. Os compostos resultantes da dissociacdo do da AFt,
do CH e do C-S-H podem ter sido aglomerados pelo agregado em estado fluido. O
resfriamento brusco teria, portanto, reidratado parte desses elementos, resultando
em uma nova morfologia.

Rashad e Zeedan (2012) em seu estudo, ao analisar as amostras
por espectroscopia por dispersdo de energia de Raios X (EDS) em compdsitos
cimenticeos que foram aquecidos a 1000 °C e resfriados em agua verificaram picos
dominantes de Ca e O,. Nesta temperatura, todas as fases hidratadas incluindo
Ca(OH), e C-S-H apareceram como estruturas amorfas perdendo a sua estrutura
cristalina caracteristica.

O surgimento da nova fase também pode ter relacdo com a
guantidade de agua de amassamento na argamassa, visto que a mesma nao foi
encontrada nas amostras com maior relacdo a/c. Assim, as possibilidades que
levaram a formacgé&o destes cristais séo:

e decomposicdo dos cristais de Ca(OH),, etringita e C-S-H;

e fuséo da areia proximo aos 900 °C;

e combinacgao dos materiais decompostos;

e maior pressao interna em funcédo da matriz mais compacta (menor a/c);

e reidratagcdo por choque térmico em agua (resfriamento brusco).
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4.1.2 Alteragdes na macroestrutura

Este item teve como finalidade avaliar as alteracbes, em escala
macroestrutural, de argamassas com diferentes a/c que foram submetidas as
temperaturas de 150 °C, 300 °C, 600 °C e 900 °C e resfriadas em dois regimes
distintos (resfriamento escalonado e brusco),mediante a verificacdo das suas
propriedades residuais.

E importante lembrar que como propriedades residuais consideram-
se os valores de resisténcia a compressdo e moédulo de elasticidade que foram
obtidos apds o ensaio de aquecimento/resfriamento e comparados aos valores

aferidos em temperatura ambiente.

4.1.2.1 Resisténciaacompressao residual

Os resultados de resisténcia a compressao residual das argamassas
aos 28 dias sdo apresentados na Tabela 4.1 e tomaram como referéncia (100%) os

valores obtidos a temperatura de referéncia, isto €, 23,7 °C.

Tabela 4.1. Resisténcia a compressao residual.
RESFRIAMENTO ESCALONADO (RE) RESFRIAMENTO BRUSCO (RB)

RESISTENCIA A COMPRESSAO RESIDUAL (MPa)

T(C) RO5 E (%) RO6_E (%) RO5B (%) RO6B (%)
237 31,42 100 2514 100 | 31,42 100 2514 100
150 24,07 77 22,34 89 | 2478 79 24,07 96
300 2484 79 26,38 105 | 26,02 83 27,62 110
600 2,84 9 2,78 11 | 13,17 42 12,88 51
900 0,69 2 1,08 4 - - - -

Fonte: O préprio Autor.

Os primeiros efeitos das temperaturas sao notados na primeira
temperatura de ensaio, 150 °C. Nesta temperatura, uma reducdo na resisténcia
inicial foi percebida em todas as amostras, sendo 0os menores valores de resisténcia
a compressao residual registrados nas argamassas com relagdo a/c = 0,5

independente do regime de resfriamento.
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Como todas as fases presentes a 23,7 °C foram encontradas a 150
°C por ensaio de MEV acredita-se que essa reducéo da resisténcia residual seja o
resultado da eliminacao parcial da agua contida no interior das amostras.

Entre 23,7 °C e 150 °C a evaporacdo da parcela de agua livre e
adsorvida no material € iniciada e com isto, a tensédo superficial da dgua intermelar
do C-S-H aumenta, resultando na diminui¢do das forgas de Van der Waals, que por
sua vez é refletida na reducédo da resisténcia do material em escala macroestrutural
(DIAS, KHOURY e SULLIVAN, 1990; KHOURY, 1992).

Adicionalmente, diminuigdo de resisténcia a compressao inicial em
150 °C também pode ser atribuida a fissuragdo induzida pelo aquecimento.

Esta hipbtese é corroborada por Hager (2013) que explica que o
surgimento das microfissuras na pasta de cimento € causado pela expansédo da
agua adsorvida entre as camadas do C-S-H, aumentando a distancia entre essas
camadas, reduzindo as forcas de Van der Waals e, por consequéncia,, induzindo o
surgimento de tensdes internas no material.

De 150 °C a 300 °C, um acréscimo da resisténcia com relacdo as
temperaturas anteriores foi verificado para as duas argamassas, independente do
regime de resfriamento.

Pontua-se que, durante o ensaio de MEV, para essa faixa de
temperatura, o C-S-H foi encontrado em menores aumentos de imagem, podendo-se
relacionar esta ocorréncia a maiores valores de resisténcia a compressao residual.

A mesma situagcdo foi verificada por Yu, Weng e Yu (2014) que
registraram uma elevacdo da resisténcia a compressao média em compdsitos
cimenticeos expostos a 200 °C em até 32% comparada a resisténcia das amostras
mantidas em temperatura ambiente. Os mesmos autores verificaram que, para a
temperatura de 400 °C, a resisténcia média residual das mesmas amostras foram
6% superior a resisténcia inicial.

Rashad e Zeedan (2012) também registraram uma situagéo parecida
ao submeterem pastas de cimento Portland a diferentes temperaturas. Os autores
registraram valores de resisténcia a compresséao residual em 200 °C até 20,26%
superiores as resisténcias das amostras de referéncia.

O aumento de resisténcia residual pode ser parcialmente atribuido a
evaporacdo da agua do material associada a uma elevacdo da pressdo interna

(fendbmeno da autoclavagem), sendo, portanto, relacionado a um processo de
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hidratacdo adicional que ocorre durante a evaporacdo da agua livre (RASHAD e
ZEEDAN, 2012; YU; WENG; YU, 2014).

Além disso, a eliminacdo da agua interlamelar do C-S-H, faz com
gue a distancia entre suas camadas diminua, produzindo efeito contrario ao ocorrido
em 150 °C, isto €, a aproximacdo das camadas do C-S-H, resultando em maiores
forcas de Van der Waals (RASHAD e ZEEDAN, 2012; NADEEM; MEMON; LO,
2013). Cabe ressaltar que o aumento da resisténcia residual foi mais expressivo nas
amostras resfriadas bruscamente, o que sugere que nessa faixa de temperatura o
regime de resfriamento brusco seja 0 mais adequado.

Na faixa de 300 °C a 600 °C, as argamassas mantidas em
resfriamento escalonado mantiveram aproximadamente 2,8 MPa da resisténcia
inicial enquanto as argamassas resfriadas bruscamente apresentaram resisténcias
residuais de 13,0 MPa.

Lembra-se que uma diferenca morfologica entre os cristais de CH foi
verificada durante o ensaio de MEV, inclusive com a formacéo de DEF nas amostras
resfriadas bruscamente, apontando diferencas significativas para os diferentes
regimes de resfriamento. Acredita-se que esta ocorréncia esteja relacionada a maior
pressao no interior da argamassa aos 600 °C somada ao contato com a agua de
resfriamento, implicando em uma hidratacdo adicional da pasta de cimento.

A mesma tendéncia foi apontada por Yu, Weng e Yu (2014) que
verificaram que a influéncia do regime de resfriamento nos compadsitos cimenticeos
apresenta-se em dois momentos distintos, as temperaturas de 400 °C e 800 °C. Na
primeira temperatura, 0S autores notaram que a resisténcia das amostras resfriadas
bruscamente foram 15% inferiores daquelas resfriadas em regime escalonado. Ja
aos 800 °C os corpos de prova resfriados de forma brusca foram 86% mais
resistentes que os demais.

Em 900 °C a resisténcia a compressao inicial foi praticamente
perdida na maioria das amostras, ndo sendo possivel avaliar os valores de
resisténcia residual no caso de corpos de prova bruscamente resfriados em funcao
da sua desintegracao.

Os resultados de resisténcias residuais das argamassas foram

graficados, conforme a Figura 4.9.
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Figura 4.9. Variacao da resisténcia em funcéo da elevacao de temperatura.
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Fonte: O proprio Autor.

Percebe-se na Figura 4.9 que embora haja um decréscimo inicial
dos valores a 150 °C, para ambos os tipos de resfriamento, a 300°C, todas as
amostras obtiveram uma elevacéo nos valores residuais.

Para a maioria dos casos, com o resfriamento brusco obteve-se
melhores resultados e isto fica mais evidente em 600 °C, em que as amostras
resfriadas bruscamente foram aproximadamente 45% mais resistentes que aquelas
resfriadas em regime escalonado. A excecdo para esta ocorréncia € registrada em
900 °C, uma vez que as amostras resfriadas em regime brusco se desintegraram
total ou parcialmente, impossibilitando a comparacédo com as demais.

Uma vez que os valores de resisténcia residual para cada amostra
foram obtidos, a sua analise estatistica foi iniciada.

Essa analise foi inicialmente feita por ANOVA para verificar apenas a
ocorréncia, ou nao, de diferenca estatistica significativa entre todas as temperaturas,
em cada um dos regimes de resfriamento separadamente.

Uma vez que a diferenca foi detectada entre as temperaturas, o pos-
teste Tukey HSD foi realizado para descobrir em qual temperatura a resisténcia a
compressao residual diferia significativamente das demais.

Por fim, o teste de hipotese com dados emparelhados foi realizado a
fim de verificar a ocorréncia, ou ndo, de diferencas estatisticas entre os regimes de
resfriamento para cada uma das temperaturas. A ocorréncia de diferenca estatistica

foi considerada quando o p-valor for menor do que 5% (0,05).
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A andlise estatistica para resisténcia a compressdo residual é

Tabela 4.2. ANOVA aplicada aos resultados de resisténcia a compressao residual.

Amostra SQ Erro GDL MQ Teste F p-value leergn_ga
estatistica

RO5_E 3141,759 110,606 4 785,440 106,5178 0,000000 Significativa
RO5_B 2527,140 136,497 4 631,785 69,4283 0,000000 Significativa
R06_E 2510,603 294,342 4 627,651 31,9857 0,000000  Significativa
R06_B 2121,634 252,081 4 530,408 31,5618 0,000000  Significativa

Fonte: O proprio Autor.

A andlise de variancia observada na Tabela 4.2 apontou diferenca

significativa em

todas as amostras avaliadas nas elevadas temperaturas,

independente do regime de resfriamento, indicando que em todos os casos h& ao

menos uma temperatura cuja resisténcia residual difere significativamente das

demais.

A fim de descobrir em qual temperatura a resisténcia residual das

amostras R0O5 se encontra a diferenca estatistica, o péds-teste Tukey HSD foi

realizado como verificado Figura 4.10.

Figura 4.10. Pés-teste Tukey HSD para as amostras (a) RO5_E e (b) RO5_B.
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Fonte: O préprio Autor.

Observa-se pela Figura 4.10 que os valores de resisténcia a

compresséo residual das amostras R05 apresentam diferencas estatisticas a medida
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gue a temperatura se eleva independente do regime de resfriamento. No entanto, as
resisténcias residuais em 150 °C e 300 °C nao diferiram entre si.

Além disso, os valores residuais entre as temperaturas de 600 °C e
900 °C também néo foram significativas apenas para as amostras resfriadas em
regime escalonado.

O poés-teste Tukey HSD para as amostras R06 pode ser verificado

na Figura 4.11.

Figura 4.11. Pés-teste Tukey HSD para as amostras (a) R06_E e (b) RO6_B.
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Verificou-se pela Figura 4.11, que a resisténcia residual em todas as
argamassas R06 nao apresentou diferenca significativa até 300 °C.

Os valores residuais das amostras submetidas a 600 °C diferem dos
valores de referéncia (em 23,7 °C), assim, assume-se que os efeitos da elevacao de
temperatura sobre a resisténcia a compressdo das argamassas passam a serem
significativos a partir desta temperatura.

Cabe ressaltar que apenas para as amostras resfriadas em regime
escalonado, os valores residuais em 600 °C ndo diferiram daqueles obtidos a
temperatura de 900 °C.

Uma vez que foram verificadas diferengcas entre as temperaturas,
partiu-se para a analise dos regimes de resfriamentos, cujo objetivo foi verificar a
ocorréncia de diferencas estatisticas (com valor de p < 0,05) entre os regimes de
resfriamento.

O teste de hipétese com dados emparelhados para as temperaturas
de 150 °C e 300 °C pode ser visto nas Figuras 4.12 e 4.13.
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Figura 4.12. Teste de hipétese em 150 °C para (a) R0O5 e (b) RO6.
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Figura 4.13. Teste de hip6tese em 300 °C para (a) R05 e (b) RO6.

]

p-valor = 0.54

RO5_E R05_B

R06_E

R06_B

Fonte: O proprio Autor.

Por meio do teste de hipétese, nas Figuras 4.12 e 4.13, pode-se

verificou-se que os regimes de resfriamentos ndo diferem estatisticamente entre si

para as temperaturas de 150 °C e 300 °C. Logo, assume-se que os diferentes

resfriamentos néo interferem no comportamento residual das que foram aquecidas a

essas temperaturas.

O teste de hipo6tese realizado para a temperatura de 600 °C é

apresentado na Figura 4.14.
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Figura 4.14. Teste de hipétese em 600 °C para (a) R0O5 e (b) RO6.
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Fonte: O proprio Autor.

Observou-se nas que quando as temperaturas atingem 600 °C as
diferengcas entre os regimes de resfriamento para os valores de resisténcia a
compressao residual passam a ser significativas independente de a/c.

A diferenca entre os regimes de resfriamento para as amostras
submetidas a 900 °C ndo puderam ser verificadas devido a desintegracdo das

amostras em regime brusco.

4.1.2.2 Mobdulo de elasticidade dinamico residual

Os resultados obtidos para o modulo de elasticidade dinamico

residual das argamassas séo apresentados na Tabela 4.3.

Tabela 4.3. M6dulo de elasticidade dindmico residual.
RESFRIAMENTO ESCALONADO (RE) RESFRIAMENTO BRUSCO (RB)

MODULO DE ELASTICIDADE DINAMICO RESIDUAL (GPa)
T(C) RO5_E (%) RO6_E (%) RO5_B (%) R0O6_B (%)
23,7 18,29 100 17,50 100 18,29 100 17,50 100
150 17,56 96 16,48 88 18,27 100 16,86 92
300 14,39 79 14,91 82 15,91 87 15,67 89
600 0,62 3 3,20 18 11,90 65 13,55 77
900 0,59 3 3,01 17 - - - -
Fonte: O préprio Autor.
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Os resultados mostraram que as argamassas, independente da
relacdo al/c, tiveram comportamentos parecidos ao longo da exposicdo as altas
temperaturas. Nesse sentido, trés intervalos podem ser caracterizados:

e 0 intervalo de 23,7 °Cal50 °C em que o moddulo residual se mantém
praticamente estavel, com perdas pouco significativas;

e de 150 °C a 300 °C verifica-se uma diminuicdo do modulo de elasticidade
residual mais representativa, embora nao haja diferenca significativa entre os
regimes de resfriamento;

e de 600°Ca 900 °C em que as diferencas nos valores de modulo de

elasticidade residual entre os regimes de resfriamento sdo mais acentuadas.

Esse comportamento € corroborado por Bamonte e Gambarova
(2010). Os autores acreditam que, em temperaturas inferiores a 400 °C, o principal
mecanismo para a diminuicdo do médulo de elasticidade seja a elevacéo da pressao
interna causada pela evaporacdo da agua livre nos poros capilares, o que explicaria
as menores perdas até 300 °C.

A partir desta temperatura, a fissuracdo induzida pela
incompatibilidade de movimentacdo térmica dos materiais (contracdo da pasta de
cimento e expansédo das particulas de areia) resulta em menores valores residuais
de mddulo de elasticidade (BAMONTE; GAMBAROVA, 2010).

Pontua-se que em 600 °C, as argamassas resfriadas em regime
escalonado mantiveram entre 3% e 18% do mdodulo de elasticidade inicial enquanto
as argamassas resfriadas bruscamente retiveram entre 65% e 77% para a mesma
temperatura.

Essa diferenca pode ser relacionada a morfologia das fases
cristalinas verificada em 600 °C por MEV para os diferentes regimes de resfriamento.
Nesse sentido, acredita-se que o regime de resfriamento brusco seja o mais
adequado para a manutenibilidade do modulo de elasticidade nesta temperatura.

Aos 900 °C, as amostras submetidas a resfriamento escalonado
mantiveram os valores de moédulo registrados aos 600 °C, porém, as perdas foram
totais para aquelas cujo resfriamento se deu em regime brusco.

Estes resultados assemelham-se aos encontrados por Cilfik e
Ozturan (2002). Em seu estudo, os autores observaram que, para argamassas

comuns submetidas as elevadas temperaturas, o médulo de elasticidade residual a
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300 °C foi cerca de 67% do valor registrado em temperatura ambiente. Ja em 600 °C
os valores obtidos foram de 10% a 12% do modulo inicial.
Os resultados de modulo de elasticidade dindmico residual foram

graficados, conforme a Figura 4.15.

Figura 4.15. Mddulo de elasticidade em funcéo da elevacéo de temperatura.
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Fonte: O proprio Autor.

Notou-se pelo grafico da Figura 4.15, que mdodulo de elasticidade em
argamassas resfriadas bruscamente apresentou melhores resultados. Este
comportamento é evidenciado em 600 °C.

A diferenca dos modulos residuais em 600 °C pode ser relacionada
a fratura dos cristais de CH percebida somente no caso das amostras resfriadas em
regime escalonado e da posterior reidratacdo das fases decompostas, como
verificado nas argamassas resfriadas bruscamente.

Como os cristais de CH tendem a desenvolver-se no interior dos
poros e, quando reidratados, aumentam consideravelmente de tamanho, ha
possibilidade das amostras resfriadas bruscamente terem menor quantidade de
vazios.

Em 900 °C as perdas nas argamassas foram tao representativas que
nao foi possivel medir o modulo de elasticidade residual com precisao.

Verificados os valores de moédulo residual nas diferentes
temperaturas e regimes de resfriamento, procedeu-se a analise estatistica que foi

executada da mesma forma que na resisténcia a compressao residual.
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A andlise estatistica do moédulo de elasticidade é apresentada na
Tabela 4.4.

Tabela 4.4. ANOVA aplicada aos resultados de modulo de elasticidade residual.

Amostra SQ Erro GDL MQ Teste F p-value leergn_ga

estatistica
RO5_E 2131,367 2,591 1 2131,367 12336,44 0,000000  Significativa
RO5_B 3323,155 3,673 1 3323,155 13570,49 0,000000 Significativa
R06_E 1978,788 2,956 1 1978,788 10037,93 0,000000  Significativa
R06_B 3049,369 3,903 1 3049,369 11718,64 0,000000  Significativa

Fonte: O proprio Autor.

A ANOVA da Tabela 4.4 apontou diferenca entre as temperaturas,
independente do regime de resfriamento. Pode-se dizer que os valores iniciais de
moddulo de elasticidade das argamassas sofreram variagdes consideraveis em pelo
menos uma das temperaturas ensaiadas.

Assim, o0 pos-teste Tukey HSD foi realizado para todas as
temperaturas, para cada argamassa e regime de resfriamento separadamente, com
finalidade de descobrir em qual temperatura o médulo residual difere das demais,

conforme Figura 4.16.

Figura 4.16. Pds-teste Tukey HSD para o modulo de elasticidade residual de (a)
RO5_E e (b) RO5_B.
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Fonte: O préprio Autor.

Os resultados da Figura 4.16 mostram que, para as argamassas

RO5, independente do regime de resfriamento, o efeito das temperaturas sobre o
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mobdulo de elasticidade residual s6 é significativo a partir de 300 °C. Além disso,
deve-se pontuar que entre 600 °C e 900 °C apenas as argamassas resfriadas
bruscamente diferem entre si.

O pos-teste Tukey HSD para as argamassas R06 é apresentado na
Figura 4.17.

Figura 4.17. PGs-teste Tukey HSD para o médulo de elasticidade residual de (a)
R06_E e (b) RO6_B.
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Fonte: O préprio Autor.

Quanto as argamassas R06, Figura 4.17, verifica-se que, quando
estas foram resfriadas em regime escalonado os valores residuais de modulo de
elasticidade diferem estatisticamente nas elevadas temperaturas, porém, entre 600
°C e 900 °C essa diferenca nao foi registrada. Para as amostras submetidas ao
regime de resfriamento brusco, as diferencas estatisticas foram detectadas a partir
de 150 °C.

Os testes de hip6tese para o modulo de elasticidade residual das
argamassas em 150 °C e 300 °C podem ser vistos nas Figuras 4.18 e 4.19.
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Figura 4.18. Teste de hipétese em 150 °C para (a) R0O5 e (b) RO6.
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Fonte: O préprio Autor.

Figura 4.19. Teste de hipétese em 300 °C para (a) R0O5 e (b) RO6.

17,0 17,0
16,8 16,8
16,6 16,6
16,4 16,4
18,2 16,2

16,0 16,0
15,8 1538
15,6 156
15,4 15.4
15,2 152
15,0 15,0

14,8 14,8 @
146

146
by @ o
142

142

Médulo de Elasticidade (GPa)
Madulo de Elasticidade (GPa)

140 140
138 128

138 138

A o-valor = 0,00 F T evaor=000

e RO5_E RO5 B e R06_E R06_B

Fonte: O préprio Autor.

Por meio do teste de hipéteses verificou-se que os regimes de
resfriamento ndo diferem entre si para argamassas que foram submetidas a 150 °C,
sendo as diferengas entre os regimes de resfriamento significativas somente a partir
de 300 °C.

O teste de hipoteses para as argamassas que foram submetidas a
600 °C e resfriadas nos dois regimes, escalonado e brusco, é apresentado na Figura
4.20.
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Figura 4.20. Teste de hipétese em 600 °C para (a) R0O5 e (b) RO6.
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Fonte: O préprio Autor.

Observou-se que quando a temperatura atinge 600 °C, tanto para
RO5 quanto para RO06, as diferencas entre os regimes de resfriamento para os
valores residuais de médulo de elasticidade passam a ser significativas. As amostras
submetidas a 900 °C ndo puderam ser verificadas devido a desintegracdo das

amostras em regime brusco.

4.1.2.3 Mudanca da coloracao

Verificou-se que, em certos patamares, as argamassas

apresentaram alteracdes de cor e textura. Como visto na Figura 4.21.

Figura 4.21. Mudanca de coloragéo e textura nas argamassas.

150 °C 300°C 600°C 900°C
Fonte: O préprio Autor.

A analise de cor e textura das argamassas se deu por inspecao
visual, sendo registradas as seguintes condic¢oes:

e em 150 °C néao foram verificadas alteracfes de cor e textura das amostras;
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e em 300 °C as pastas nas argamassas adquiriram tons avermelhados;
e para o intervalo de 600 a 900 °C, a pasta adquiriu um aspecto cinza
esbranquicado enquanto que as particulas de agregado passaram a ter tons

avermelhados.

A mudanca de cor para vermelho € predominante em materiais
siliciosos e menos proeminente nos agregados calcarios. Na maioria dos casos, a
cor da areia muda de castanho amarelado para marrom avermelhado proximo aos
250 °C. Isto se deve a oxidacdo do teor de ferro (goetita, magnetita ou hematita) da
areia. (GOFORTH et al., 2005; ZIHMS et al., 2013).

A mudanca de cor por si s6 ndo é indicador de potenciais mudancas
no comportamento do agregado (GOFORTH et al., 2005; ZIHMS et al., 2013), ndo
sendo possivel associa-la a diminuicao de resisténcia das amostras.

A fissuragdo das argamassas ficou mais evidente aos 600 °C e 900
°C. Para este ultimo patamar, a superficie das amostras passou de lisa a rugosa,
adquirindo aspecto pulverulento. Ressalta-se ainda, que as mudancas de coloracdo
e textura aconteceram independentemente do regime de resfriamento, sendo as

alteracdes, portanto, relacionadas exclusivamente a exposi¢éo ao calor.

4.1.2.4 Consideracdes da Campanha Experimental |

A investigacdo da Campanha Experimental | foi conduzida de modo
que se verificasse o efeito das elevadas temperaturas em argamassas com
diferentes relagdes a/c e resfriadas segundo dois regimes, o escalonado e o brusco.

Em escala microestrutural, o ensaio de MEV registrou a presenca ou
a auséncia das fases cristalinas nas amostras a medida que as temperaturas se
elevaram. Quanto a avaliagdo do material a nivel macroestrutural, buscou-se
verificar os efeitos das temperaturas e dos regimes de resfriamento nas
propriedades mecanicas residuais. Desta forma, pode-se chegar a algumas
consideragoes:

De 23,7 °C a 150 °C, a microestrutura € pouco afetada, sendo que
0S cristais presentes em temperatura ambiente também foram encontrados aos 150
°C. Em escala macroestrutural, verificou-se uma diminuicdo pouco representativa

dos valores residuais de resisténcia a compressao e moédulo de elasticidade.
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Entre 150 °C e 300 °C o C-S-H foi encontrado em menores
aumentos de escala, provavelmente decorrente do efeito de autoclavagem interna
que contribuiu para uma hidratacdo adicional da argamassa. Como consequéncia
em escala macroestrutural, um acréscimo de resisténcia mecanica foi registrado em
todas as amostras.

Na faixa compreendida entre 300 °C e 600 °C, uma diferenca
morfologica do CH foi percebida nos regimes de resfriamento. Os cristais das
amostras em regime escalonado pareciam estar fraturados enquanto as mesmas
estruturas encontradas nas amostras resfriadas bruscamente pareciam estar mais
bem definidas, além disso, apenas nestas amostras, a etringita foi recuperada.

Cabe pontuar que aos 600 °C a resisténcia a compressao das
amostras resfriadas bruscamente foi até 40% superior as demais. Acredita-se que a
recuperacao dos cristais também possa ter contribuido para esta situacao.

Aos 900 °C nenhum dos cristais foi encontrado nas amostras
resfriadas em regime escalonado enquanto que, nas amostras resfriadas
bruscamente, os cristais de AFt e CH foram percebidos com maior facilidade,
sugerindo, portanto, diferenca entre o0os regimes de resfriamento em escala
microestrutural. Em escala macroestrutural, as propriedades residuais foram
praticamente perdidas.

Registrou-se ainda alteracdo na coloracdo das amostras,
independente do regime de resfriamento.

Por fim, a formag&o de nova estrutura somente aos 900 °C apenas
nas amostras com a/c = 0,5 e resfriadas bruscamente (R05_B) foi registrada.
Acredita-se que 0 aparecimento desses cristais esteja relacionado a fusdo dos
agregados, a decomposicdo das fases hidratadas e a combinacdo desses

compostos por choque térmico em contato com a agua de resfriamento.

4.2 Campanha Experimental Il

A segunda Campanha Experimental teve como objetivo registrar as
temperaturas no interior da argamassa e da mufla simultaneamente. Para isso,
termopares do tipo k foram inseridos nas argamassas ainda em estado fresco a 5
cm de profundidade. Os ensaios foram realizados uma vez para cada uma das
temperaturas fixadas, ou seja, 150, 300, 600 e 900 °C.



As leituras das temperaturas registradas pelos termopares foram
coletadas por um sistema de aquisicdo de dados DatalLoggers LogBox a partir do
qual foi possivel criar as curvas de evolucdo temperatura x tempo, 0 que permitiu o
monitoramento de temperatura e a estimativa de tempo para o atendimento do
equilibrio térmico entre interior da mufla e do material em cada patamar de ensaio.

As curvas de evolucdo temperatura x tempo para as temperaturas

de ensaio sdo apresentadas na Figura 4.22.

Figura 4.22. Curvas temperatura x tempo para (a) 150 °C, (b) 300 °C, (c) 600 °C, (d)
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Fonte: O préprio Autor.

E possivel notar que a evolucédo da temperatura no interior da mufla
oscila ndo somente a medida que a temperatura se eleva, mas também depois do
patamar de ensaio ter sido alcancado, isso ocorre porque a mufla tende a ligar-se e
desligar-se para a manutencéo das temperaturas fixadas.

Notou-se ainda que a variagdo da temperatura no interior do
equipamento foi mais acentuada nos dois primeiros patamares, isto é, em 150 °C e
300 °C. Acredita-se essa oscilacdo seja maior nessas temperaturas, pois nestes

casos o calor ainda nédo se distribuiu de forma homogénea em todo o interior da
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mufla. Essa hipétese é reforcada pelo fato das duas outras curvas ndo terem
apresentado oscilacao tdo expressiva.

Verificou-se a ocorréncia de um atraso no aquecimento do interior da
mufla em relacdo ao indicado pelos termopares. De modo geral, em quanto o painel
do equipamento indicava uma evolucdo de temperatura a velocidade de 9°C/min, os
termopares registravam velocidades que variavam entre 9,1 °C/min e 27,6 °C/min.

Cabe ressaltar que o termopar da mufla esta localizado atras de uma
protecdo de material ceramico refratario. Assim, uma possivel justificativa para essa
diferenca de temperaturas seja a localizacdo destes termopares e, ndo fossem os
termopares ao centro, a real temperatura no interior da mufla poderia ter sido
mascarada pelo termopar do equipamento.

Uma vez que foram determinados 0s tempos necessarios para
atendimento do equilibrio térmico em cada uma das temperaturas, o steadystate, as
amostras permaneceram por um tempo adicional de 60 minutos nesta condigéo,
seguindo os mesmos procedimentos estipulados na Campanha Experimental I.

Assim, um ajuste do procedimento inicial de aquecimento foi

determinado conforme observado na Tabela 4.5.

Tabela 4.5. Ajuste do procedimento de tempo de aquecimento.

Taxa de Temperatura do Tempo para atingir  Tempo para
Programa (°C) Aquecimento interior damufla (°C) o steadystate retirada
(°C/min) (h:min) (h:min)
150 9 150 00:27 01:27
300 9 300 00:43 01:43
600 9 600 01:20 02:20
900 9 900 02:00 03:00

Fonte: O préprio Autor.

A partir do ajuste do procedimento de aquecimento, 0s ensaios

programados para a terceira Campanha Experimental puderam ser iniciados.

4.2.1.1 Considera¢cdes da Campanha Experimental Il

Na Segunda Campanha Experimental buscou-se monitorar as
temperaturas no interior das argamassas e da mufla simultaneamente, de modo que

se identificasse o ponto de equilibrio térmico, chamado de steadystate.
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A imersdo dos termopares do tipo K no interior das amostras em
estado fresco permitiu estimar o tempo necessario para atendimento do equilibrio
térmico durante o ensaio de aquecimento e a calibracdo dos tempos adotados na
Campanha Experimental .

Verificou-se ainda que, embora a taxa de velocidade de
aquecimento da mufla ndo seja constante, os tempos fixados na Campanha
Experimental | atendiam a condicdo do equilibrio térmico, sendo necessarios apenas

pequenos ajustes.

4.3 Campanha Experimental llI

A terceira Campanha Experimental foi realizada para avaliar a
influéncia das elevadas temperaturas na micro e na macroestrutura das argamassas
e também da adicdo dos finos de basalto como medida para reduzir os efeitos das
temperaturas sobre as propriedades mecanicas residuais.

Para isso, o traco mais sensivel as altas temperaturas entre aqueles
utilizados na primeira Campanha Experimental, RO5, foi reproduzido e desta vez os
finos de basalto também foram incorporados as argamassas em substituicdo parcial
aos materiais secos. O teor adotado para a incorporacdo do material foi de 15%.
Este valor foi obtido do trabalho de conclusdo de curso do graduado Osvaldo
Schiavon, do curso de Engenharia civil da Universidade Estadual de Londrina —
UEL.

Os corpos de prova cilindricos de dimensdes (20x40) mm foram
utilizados para a avaliacdo microestrutural e de (50x100) mm, para verificacdo da
influéncia da adicdo em escala macroestrutural. A mistura se deu conforme
recomendacdes da NBR 5738:2015.

4.3.1 Alteragdes microestruturais

O objetivo da avaliagao microestrutural foi de detectar a presenca ou
auséncia dos produtos de hidratacdo nas argamassas ensaiadas, verificar o efeito
das elevadas temperaturas sobre a sua porosidade (quantidade, tamanhos e
distribuicdo), além de detectar os picos de perda de massa relacionados a

decomposicédo das fases cristalinas.
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4.3.1.1 Decomposicdo dos produtos de hidratacao.

As micrografias obtidas por ensaio de MEV possibilitaram registrar
os cristais de AFt, CH e C-S-H e os seus processos de desidratacdo, decomposicao
e de possivel reidratacdo de algumas fases cristalinas das amostras como
consequéncia da exposicao as elevadas temperaturas e do regime de resfriamento.

As micrografias das amostras de referéncia sdo vistas na Figura
4.23.

PBO_23°C

Pode-se observar na Figura 4.23 que as amostras mantidas em

temperatura ambiente continham os cristais de AFt e CH, porém, os cristais de C-S-
H ndo foram detectados para os aumentos de imagem escolhidos. A mesma
situacao foi verificada na Campanha Experimental |.

Cabe lembrar que, em temperatura ambiente, o C-S-H é dotado de
uma variedade morfolégica que torna a sua caracterizacao uma tarefa dificil e que a
ndo deteccado desta fase em 23,7 °C ndo significa a sua auséncia.

As estruturas verificadas nas amostras que foram submetidas a 150
°C estao visualizadas na Figura 4.24.
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Figura 4.24. Presenca dos cristais de AFt, CH e C-S-H aos 150 °C.
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Fonte: O préprio Autor.

Notou-se por meio das micrografias da Figura 4.24 que a etringita se
manteve presente em todas as amostras, repetindo o mesmo ocorrido na Campanha
Experimental I.

Como a AFt é, geralmente, instavel antes que se alcance os 100 °C,
acredita-se que os teores de sulfato do cimento utilizado somado a possibilidade de
etringita tardia (DEF) tenham contribuido para a deteccao desta fase aos 150 °C.
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Nesse sentido, cabe pontuar que a formagdo da DEF esti
diretamente relacionada aos teores de C3A e SOz presentes no cimento e que, de
acordo com a NBR 5733:1991, os teores de C3AeSO3 para o cimento Portland CPV-
ARI variam entre 8% e 3,5 - 4,5% respectivamente.

Ressalta-se ainda, que a finura do cimento também possui um papel
importante no processo de formagdo de etringita secundaria. Assim, os cimentos
com alta resisténcia inicial sdo mais susceptiveis a formacao de DEF.

No que se refere ao CH nédo foram percebidas alteracdes
significativas, de modo que ndo se pode associar a temperatura de 150 °C ao
processo de desidratacdo desta fase.

Cabe mencionar que, assim como na Campanha Experimental |, a
fase de C-S-H que ndo havia sido verificada em temperatura ambiente foi detectada
para as amostras aquecidas em 150 °C, independente do regime de resfriamento.

As temperaturas acima de 110 °C em pastas com cimentos cuja
relacdo CaO/SiO, seja proxima de 1,5, como o CPV-ARI, induzem a formacdo de
novos cristais de C-S-H, embora estes apresentem uma estrutura cristalina mais
fragilizada (CASTELLOTE et al. 2004, apud LIMA, 2005). O que poderia justificar a
presenca desta fase.

Além disso, ndo se pode descartar a formacdo adicional de C-S-H
gue acompanha o processo de DEF, uma vez que os ions de sulfato e aluminado
precipitados durante a formacao da DEF sdo facilmente adsorvidos pelo C-S-H.

Na Figura 4.25 sédo apresentados os resultados de ensaio da
microscopia das argamassas aquecidas a 300 °C.
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Figura 4.25. Presenca de CH proximo aos poros e C-S-H aos 300 °C.
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Fonte: O préprio Autor.

As fases de CH e C-S-H foram registradas a temperatura de 300 °C,
Figura 4.25, para todas as amostras independente do regime de resfriamento,
porém, as regides com C-S-H foram percebidas com menores aumentos de imagem
guando comparadas as temperaturas anteriores.

Registre-se que em todas as amostras as estruturas de AFt ndo

foram encontradas, assim como ocorrido na Campanha Experimental .



100

Acredita-se que a decomposicdo da AFt a partir de 150 °C tenha
contribuido para a maior concentracdo da fase de C-S-H, consequentemente em
escala macroestrutural, a resisténcia a compressao nessa faixa de temperatura deve
apresentar maiores valores residuais.

Uma vez que a AFt € decomposta, os ions de sulfato e aluminato
proveniente dessa fase permanecem em solucéo, podendo ser armazenada na fase
de C-S-H.

Outro fator que pode ter contribuido para o aparente acréscimo de
C-S-H é a condicdo de autoclavagem interna, isto é, & combinacdo de elevada
temperatura, vapor confinado nos poros e consequente acréscimo de pressao
interna, que seria responsavel por uma hidratacéo adicional da pasta de cimento.

Esta condicdo é corroborada por Tutikian, Isaia e Helene (2011), que
explicam que o vapor das moléculas de agua ocupa mais espaco interno da pasta
de cimento e uma vez que esse vapor € confinado pelos poros ocorre um aumento
de tensdo interna nos concretos que pode chegar a 8 MPa.

Além disso, o resfriamento brusco (submersdo em agua corrente)
também pode ter contribuido para a hidratacdo adicional da pasta das amostras.

Ressalta-se que a ocorréncia de novas fases até 300 °C nédo foram
também observadas.

Os cristais presentes nas amostras aquecidas a 600 °C podem ser

vistos na Figura 4.26.
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Figura 4.26. Cristais de CH e presenca de C-S-H aos 600 °C.
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Fonte: O préprio Autor.

Verificou-se na Figura 4.26 que os cristais de CH das amostras
resfriadas em regime escalonado aparentam estar fraturados enquanto aquelas cujo
resfriamento se deu em regime brusco apresentam estruturas bem definidas.

Acredita-se que essa diferenca morfologica entre as amostras se
deve ao fato de que o CH reidrata-se ao contato com a agua de resfriamento, no

caso das argamassas que foram resfriadas em regime brusco.
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Além disso, os cristais de AFt que j& haviam sido decompostos em
temperaturas interiores foram identificados apenas em amostras resfriadas em
regime brusco, refor¢cando a ideia de reidratagao.

Em todas as amostras foram identificadas areas com formacéo de
C-S-H apenas em aumentos de 6000 vezes, sugerindo desidratagéo desta fase aos
600 °C, assim como verificado na Campanha Experimental I.

As estruturas das amostras em 900 °C sdo expostas na Figura 4.27.

Figura 4
-
o
o F
D_ .
|
O
o v,
o
o
(o]
Y,
Ln ¥
—
=1
o

|
O
o
o
o
()]
D
o
s}
D- [

]
O
o
o
o
(o2 . Tiioate 4

5000 x [See
D
Lo
—
s}
o

I
O
o
o
o
()]




103

Assim como verificado na Campanha Experimental |, verificou-se
nas imagens da Figura 4.27 que todas as fases inicialmente presentes nas amostras
se fizeram ausentes aos 900 °C para as argamassas resfriadas em regime
escalonado, independente da adicdo de pé de basalto. Apenas nas argamassas
resfriadas em regime brusco as fases de AFt e CH foram observadas.

Como os processos de deterioracdo dos produtos de hidratagédo da
pasta haviam sido registrados em temperaturas inferiores, acredita-se que a
presenca de AFt e CH seja resultante da reidratacdo da pasta ao contato com a
agua de resfriamento.

Cabe pontuar que, segundo Rashad e Zeedan (2012), os processos
de desidratacdo e decomposicao dos cristais da pasta sdo completados até 800 °C,
reforcando a ideia de reidratacéo no caso das amostras resfriadas bruscamente.

Ainda de acordo com Lima (2005), a fusao total das fases cristalinas
na pasta ocorre no intervalo de 800 °C a 1100 °C, sendo todas as fases passiveis de
reidratar-se por contato com a agua de resfriamento.

Quanto ao agregado, assim como registrado anteriormente, o inicio
do processo de fusdo das particulas de areia foi verificado na Figura 4.27, de (a) a
(d), em todas as amostras.

Percebe-se que a areia, ao mudar para a fase liquida, flui pela pasta
preenchendo espacos vazios e, uma vez que a argamassa € resfriada, as particulas

derretidas parecem deformadas.

4.3.1.2 Alteracdo da porosidade

O objetivo desta etapa foi verificar a alteracdo das porosidades
fechada, aberta e total das amostras frente a elevagdo de temperatura. Assim, o
percentual do volume de vazios, a distribuicdo de tamanho de poros e o perfil de
porosidade das argamassas de (20x40) mm e com 28 dias de idade foram
avaliados.

Para este ensaio apenas o regime de resfriamento escalonado foi
estudado, tendo em vista que o resfriamento brusco poderia danificar as amostras

com as dimensdes adotadas.
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Destaca-se ainda que as amostras com 15% de p6 de basalto,
PB15, ndo foram analisadas devido a desagregacdo parcial destas. Logo, para o
ensaio de microtomografia apenas as amostras PBO foram ensaiadas.

As amostras de (20x40) mm foram submetidas aos patamares de
temperatura fixados em 150, 300, 600, e 900 °C e posteriormente avaliadas por meio
de equipamento SKYCAN 1172 — p-CT, do Laboratério de Fisica Nuclear do
Departamento de Fisica da UEL.

Para o ensaio, cada amostra foi submetida a sucessivas analises por
difracdo de Raios X em fatias transversais das amostras, a cada 17 um de
profundidade.

Os resultados do ensaio de microtomografia podem ser verificados
na Tabela 4.6.

Tabela 4.6. Quantificacdo da porosidade das amostras obtida por microtomografia.

Temperaturas (°C)

Descricdo 23,7 150 300 600 900
n=5 n=3 n=3 n=3 n=3
Volume total (mm?) 4716,03 | 6699,04 | 6118,18 | 6042,58 | 6695,16

3D Volume de poros (mm3) | 165,67 | 315,13 |241,38 | 392,03 |454,12
zé/ool)ume percentual poros 353 479 301 6.49 6.56
Porosidade Fechada (%) | 3,12 4,51 3,73 5,59 6,10
2D | Porosidade Aberta (%) 0,20 0,23 0,16 0,32 0,45
Porosidade Total (%) 3,31 4,73 3,89 5,90 6,52

Fonte: O préprio Autor.

Os resultados da Tabela 4.6 confirmam a hipotese de que a
porosidade das argamassas € influenciada pela exposicdo as elevadas
temperaturas. Percebe-se, no entanto que essa influencia pode tanto ser negativa
guanto positiva. Nesse sentido cita-se particularmente a temperatura de 300 °C. A
esta temperatura é possivel notar que a porosidade, anteriormente aumentada aos
150 °C é reduzida a valores proximos daqueles obtidos na temperatura ambiente.

A maior ou menor porosidade de uma argamassa pode ser
associada aos valores de resisténcia a compressao em escala macroscopica. Assim,
argamassas com maior compacidade, isto €, menos porosas, devem apresentar

maiores resisténcias. Esse fendbmeno explicaria o acréscimo de resisténcia a
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compresséo que foi verificado em 300 °C na Campanha Experimental | e ao final
desta.

Os resultados obtidos para as porosidades fechada, aberta e total
foram graficados, Figura 4.28, para que se possa ter maior entendimento das suas

variacoes.

Figura 4.28. Variacdo da porosidade em argamassas submetidas a elevadas

temperaturas.
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Fonte: O proprio Autor.

Conforme a Figura 4.28, entre 23,7 °C e 150 °C, as argamassas ja
apresentam alteracfes de porosidade, que pode ser um resultado da eliminagéo
parcial da agua interna.

Este fato € corroborado por Choinska et al. (2007), onde foi
verificado que a esta temperatura a pasta de cimento ja sofreu alguns processos de
deterioragdo como a primeira fase de desidratacao quimica, que foi iniciada em 105
°C, e também o inicio da evaporacao da agua capilar, resultante da modificacdo do
teor de umidade interna aos 120 °C.

Esses processos podem gerar microfissuras e o alargamento dos
poros pelo acréscimo de pressao interna. Consequentemente ha um aumento
sensivel da permeabilidade do material entre 23,7 e 150 °C.

De 150 °C a 300 °C, a porosidade total das amostras experimentou

uma reducéo da ordem de 0,84% em relacéo a temperatura de 150 °C.
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Lembra-se que as imagens das estruturas de C-S-H aos 300 °C
obtidas por MEV foram encontradas em menores aumentos de imagem, assim é
possivel associar o surgimento de C-S-H a reducéo das porosidades.

A mesma tendéncia foi verificada por Kim, Yun e Park (2013) que ao
avaliarem a porosidade de pastas de cimento por meio de u-CT registraram um
acréscimo de porosidade até 100 °C e posteriormente, uma reducédo do volume de
vazios proximo aos 400 °C. Segundo os autores, a razao pela qual as pastas se
mostraram menos porosas aos 400 °C esta relacionada ao desenvolvimento das
condicbes de autoclavagem interna, o que resulta producdo adicional de C-S-H e
consequentemente, a ocupacdo dos espacos vazios a medida que 0S poros Sao
substituidos pelas estruturas secundarias.

Cabe pontuar que a estrutura porosa e o volume de poros de um
material influenciam consideravelmente as suas propriedades fisicas e mecanicas
(VYDRA, 2001). Pode-se dizer que menor quantidade de vazios implica em
argamassas mais resistentes. Reforgcando a ideia de que a diminui¢cdo da porosidade
em 300 °C poderia explicar o aumento da resisténcia a compressdo em escala
macroestrutural.

A partir de 300 °C o volume de vazios nas trés porosidades
analisadas apresentaram elevagao continua.

De 300 °C a 600 °C alguns fatores podem ter contribuido para a
elevacdo da porosidade como a fissuracéo, resultante da incompatibilidade térmica
entre pasta e agregado, o aumento de pressdo interna e a fragmentacdo e
decomposicdo dos produtos de hidratagéo.

Nesse sentido, destaca-se 0 processo de fragmentacdo das
estruturas de CH encontradas por ensaio de MEV nas amostras aquecidas a 600 °C
e resfriadas bruscamente e auséncia total dos produtos de hidratacdo seguido pela
fusdo dos agregados para amostras submetidas a 900 °C.

Além disso, € importante mencionar que as estruturas de C-S-H
foram novamente registradas apenas em maiores aumentos de imagem, em 600 °C,
e completamente ausentes aos 900 °C, o que pode ter contribuido para as
alteracdes de porosidade registradas.

Fernandes et al. (2017) concorda com o fato de que a porosidade é

afetada pela morfologia do C-S-H, apontando inclusive, a sua decomposi¢cdo como
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um dos principais eventos causadores do acréscimo de vazios internos em
concretos que foram submetidos a elevadas temperaturas.

Outro aspecto a ser avaliado quanto a estrutura dos poros se refere
a distribuicdo das aberturas de poros em funcdo da elevacao de temperatura.

Os resultados obtidos para a distribuicdo de tamanho de poros para
cada temperatura de ensaio em relacdo a temperatura ambiente sdo apresentados

na Figura 4.29.

Figura 4.29. Variacdo da distribuicdo do tamanho de poros em (a) 150 °C, (b) 300
°C, (c) 600 °C e (d) 900 °C.
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Fonte: O préprio Autor.
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Verifica-se nos gréficos da Figura 4.29 que, independente da
temperatura, ndo houve influéncia das temperaturas estudadas com relagdo a
distribuicdo dos tamanhos de poros.

De modo geral, embora haja alteracédo da distribuicdo de abertura de
poros entre 23,7 °C e 150 °C, ndo foi possivel apontar diferencas significativas
quanto a distribuicdo dos poros entre este e os demais patamares. As maiores
frequéncias de tamanho de poros se no intervalo del7 ym a 153 um.

Ressalta-se que a distribuicdo de poros determinada por u-CT é
dependente da resolucéo (capacidade de discriminacdo) utilizada durante o ensaio.
Lembrando que a resolugao adotada neste estudo foi de 17 ym. Com esta resolugao
o histograma varia entre 17um e 358 um. Logo, poros com menores aberturas nao
foram considerados.

A fim de corroborar com os resultados da analise de distribuicdo do
tamanho de poros, imagens das secbes tomogréaficas, na Figura 4.30, geradas a
partir das leituras do microtomografo foram selecionadas ao acaso e comparadas a
secdo da amostra de referéncia.

Figura 4.30. Se¢6es tomogréaficas das amostras ensaiadas.

23,7°C 150 °C 23,7°C 300 °C

23,7°C 600 °C 23,7°C 900 °C
Fonte: O préprio Autor.
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As imagens coletadas reforcam a ideia de que apesar do aumento
dos valores da porosidade com a elevacao de temperatura, iSso néo significa que os
poros sdo maiores.

Embora a simples comparacdo entre as secdes tomograficas nao
seja representativa para determinar a ocorréncia de variacdo da porosidade, uma
observacéo deve ser feita com relagdo a temperatura de 900 °C em que além da
presenca dos poros esféricos, pode-se apontar o surgimento de fissuras que

contornam as particulas de agregado, conforme observado na Figura 4.31.

Figura 4.31. Fissuras na zona de transicdo para a amostra em 900 °C.

Fonte: O préprio Autor.

Pode ser observado na Figura 4.31, o surgimento de microfissuragao
interna na interface entre a pasta e o agregado que pode ter sido decorrente da
incompatibilidade térmica entre as fases.

Esta incompatibilidade é corroborada por Bamonte e Gambarova
(2010) que relacionam o surgimento de fissuras internas a argamassa,
especialmente na zona de transicdo, acima de 400 °C, a expansao das particulas de
agregado que ocorre paralelamente a contracdo da pasta de cima.

Por fim, os perfis de porosidade das amostras foram mapeados e
comparados ao perfil das amostras de referéncia (23,7 °C) a fim de verificar néo
apenas a variacao de vazios em termos de porosidade total, mas também da
distribuicdo dos poros ao longo de toda a altura das amostras consideradas para o

ensaio de u-CT.
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4.3.1.3 Alteracédo do perfil poroso das amostras

Os perfis porosos das amostras sao expostos na Figura 4.32.

Figura 4.32. Perfil poroso das argamassas em (a) 150 °C, (b) 300 °C, (c) 600 °C e

(d) 900 °C.
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Os dados apresentados na Figura 4.32 mostram a porcentagem de
volume de vazios interno ao longo de toda a altura do material, isto €, o seu peffil
poroso, nao € linear, apontando regifes internas com maior ou menor porosidade.
Nota-se, contudo, que a porcentagem da distribuicdo de vazios no perfil das
amostras, que era mais uniforme aos 23,7 °C sofre consideraveis alteracdes a
medida que a temperatura se eleva 0 que aponta que essas argamassas possuem
uma maior porosidade.

Aos 150 °C, a linha do perfil poroso das amostras ja apresenta certo
afastamento em relacdo ao perfil de referéncia (23,7 °C), o que indica um acréscimo
da porosidade total.

Na faixa entre 150 °C e 300 °C, por sua vez, o perfil poroso da
amostra se aproxima do perfil de referéncia, indicando uma reducdo da porosidade
total nesta temperatura.

Lembra-se que aos 300 °C, os cristais de C-S-H foram encontrados
com menores aumentos de imagem em MEV, sugerindo que a producdo de
estruturas cristalinas secundarias por autoclavagem tenha provocado o fechamento
de espacos vazios internos. Nesse sentido, julga-se que a redugéo de poros aos 300
°C possa levar o material a apresentar maiores resisténcias em escala
macroestrutural. A partir desta temperatura, o aumento da porosidade total nas
argamassas € continuo.

Entre 600 e 900 °C notou-se que o perfil poroso das argamassas
tende a se afastar cada vez mais do perfil de referéncia. Nesse sentido, percebe-se
que ndo somente a quantidade de poros é aumentada, mas que a distribuicdo
desses poros também varia ao longo do perfil das amostras.

Cabe ressaltar que os vazios internos ndo representam apenas 0S
poros, mas também as fissuras que surgiram em decorréncia da elevacdo de
temperatura, como verificado na Figura 4.31.

Por fim, salienta-se que a analise das amostras por microtomografia
permitiu observar uma multiplicidade de aspectos dos vazios nas argamassas

(percentagem, distribuicdo dos tamanhos, ocorréncia de defeitos, entre outros).
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4.3.1.4 Anélise termogravimétrica TG/DTG

Esta etapa teve por finalidade verificar a perda de massa das
amostras frente a elevacdo de temperatura. Destaca-se que essas perdas séo
resultantes dos eventos fisicos (sublimacé&o, evaporacao, condensacao) ou quimicos
(degradacao, decomposicao, oxidacdo) em funcdo da temperatura. Assim, foi
possivel relacionar os picos de perda de massa a ocorréncia desses eventos.

Os resultados das curvas de TG/DTG para as amostras PB0O séo

mostrados na Figura 4.33.

Figura 4.33. Curvas TG/DTG de PBO.
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Fonte: O préprio Autor.

Analisando a curva TG/DTG da Figura 4.33 notou-se a presenca de
guatro eventos caracteristicos. O primeiro desses eventos acontece ao inicio do
processo de aguecimento e tem pico caracteristico em 38 °C, apresentando uma
perda de massa de 0,5%. O segundo evento teve pico endotérmico em 79 °C com
perda de massa de 2,0%.
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Uma vez que a decomposicdo dos produtos de hidratacdo nao foi
percebida até 150 °C durante o ensaio de MEV e a andlise por microtomografia para
a mesma temperatura registrou um acréscimo das porosidades das amostras,
sugere-se que estes picos iniciais representem a eliminacdo da agua contida no
interior da argamassa, 0 inicio da desidratacdo das fases cristalinas e a
decomposicao da AFt, que se torna instavel a partir de 70 °C.

A hipotese de que a decomposicdo total da etringita esta
representada nestes primeiros picos é reforcada pelo fato de que essa fase nao foi
observada em temperaturas superiores a 150 °C em regime de resfriamento
escalonado durante o ensaio de MEV.

Estes resultados foram similares aos encontrados por Almeida
(2017) e Adamopoulou et al. (2011). Ambos os estudos atribuem a perda de massa
inicial dos materiais a evaporacdo da parcela de agua livre e a agua dos poros
capilares, assim como ao inicio do processo de decomposicdo da AFt cujos picos
foram observador aproximadamente entre 55°C e 160°C.

O terceiro evento € iniciado a partir de 396 °C e teve pico
caracteristico em 418 °C com perda de massa de 5,3% em relacdo a massa inicial.
Nesse sentido é importante lembrar que pelo ensaio de MEV aos 300 °C o CH ainda
nao apresentava sinais de desidratacéo e, aos 600 °C, o processo de deterioracao
do CH ja havia sido iniciado. Logo, acredita-se que este evento possa estar
relacionado a primeira fase de decomposicao desta estrutura cristalina.

Almeida (2017), Adamopoulou et al. (2011) e Hoppe Filho (2017)
concordam com que a faixa de temperatura compreendida entre 380 °C e 500 °C
contribuem para o processo de volatilizacdo da dgua de composicéo do hidréxido de
calcio, o que se reflete em uma perda de massa significativa.

Como o CH representa de 20 a 25% do volume de sélidos da pasta
de cimento hidratada (VU, 2009), pode-se imaginar que a decomposicao desta fase
seja acompanhada por uma perda de massa do material.

O ultimo pico endotérmico da curva TG/DTG localiza-se a
temperatura de 607 °C com perda de massa de 6,6% em relacdo a massa inicial.
Este evento corresponde ao processo de descarbonatacdo do carbonato de calcio,
isto é, a eliminacéo do diéxido de carbono do CaCOg, formado durante a eliminacéo
de agua do CH (LIMA, 2005; PASQUERO, 2004; SABEUR; PLATRET; VINCENT,
2016).
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N&o foi possivel associar qualquer um dos picos térmicos ao

processo de decomposicdo do C-S-H. Como esta fase € o principal produto

aglomerante da pasta de cimento, a sua decomposicdo ocorre em uma faixa

bastante ampla de temperaturas, sendo iniciada préoximo aos 100 °C.

Isto é corroborado por Almeida (2017) que caracterizou a

decomposicdo do C-S-H como um processo que ocorre em varias temperaturas

devido a sua estrutura do lamelar e a presenca de agua em diferentes niveis, o que

requer o consumo de diferentes quantidades de energia térmica.

Uma vez que foram analisados os processos de perda de massa das

amostras PBO, as curvas de TG/DTG para as amostras PB15 foram analisadas,

conforme a Figura 4.34.

Figura 4.34. Curvas TG/DTG de PB15.
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Fonte: O préprio Autor.

Os resultados de TG/DTG para PB15, verificados na Figura 4.34,

foram praticamente idénticos aos registrados nas amostras PB0. De forma geral

podem ser pontuados 0s seguintes eventos:

e primeiro pico endotérmico em 40 °C, com perda de massa de 0,5%;
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e segundo pico em 81 °C e perda de massa de 2,1%;
e terceiro pico caracteristico em 420 °C, com perda de massa de de 5,4%;

e Quarto pico em 607 °C acompanhado de uma perda de massa de 6,4%.

A semelhanca entre os resultados de PBO e PB15 sugere que a
adicao do po de basalto ndo interfere nos processos de deterioracdo que acontecem
na pasta de cimento durante a elevagao de temperatura.

Almeida (2017) concorda com a hipodtese de que a adicdo mineral
nao tem papel significativo nos processos de decomposicdo das estruturas
cristalinas da pasta de cimento. O autor, ao ensaiar amostras de concreto
convencional e com substituicdo de cinza de casca de arroz amorfa por técnica de
TG/DTG, verificou que apesar das amostras apresentarem uma diferenca de perda
relativa de massa, 0s picos caracteristicos que representam as transformacodes
fisicas e quimicas dos materiais se deram em intervalos de temperatura muito
proximos.

O mesmo comportamento foi apontado por Adamopoulou et al.
(2011) em pastas convencionais de Cimento Portland e pastas com diferentes teores
de filer calcario (15%, 25% e 35%)em substituicdo ao cimento, quando ensaiadas
por técnica de TG/DTG.

Portanto, ndo se pode precisar o efeito da adicdo mineral do pé de
basalto sobre os intervalos de temperatura em que se dao as alteracdes fisico-

qguimicas das argamassas.

4.3.2 Alteragdes macroestruturais

O objetivo das investigacdes foi avaliar as variacdes de desempenho
em escala macroestrutural por meio do registro das propriedades residuais das
argamassas, mantidas depois de aquecidas e resfriadas, relacionando-as com as

das transformacdes ocorridas na microestrutura.
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4.3.2.1 Resisténciaacompressao residual

Os resultados de resisténcia a compressédo residual das amostras
aos 28 dias de idade sdo apresentados na Tabela 4.7 e tomaram como referéncia

(100%) os valores obtidos em temperatura ambiente.

Tabela 4.7. Resisténcia a compressao residual de PB0O e PB15.
RESFRIAMENTO ESCALONADO (RE) RESFRIAMENTO BRUSCO (RB)

RESISTENCIA A COMPRESSAO RESIDUAL (MPa)

T(°C) PBOE (%) PB15E (%) PBOB (%) PB15B (%)
23,7 2831 100 26,07 100 | 28,31 100 26,07 100
150 24,28 86 2584 99,12 | 2335 82 2557 98,08
300 2566 91 27,13 104,07 | 24,63 87 27,19 104,29
600 4,23 15 2,78 10,66 | 14,32 51 12,63 48,45

900 0,50 2 - - - - - -
Fonte: O proprio Autor.

A resisténcia a compressao residual das argamassas basicas sem
adicdo de p6 de basalto (PBO0) tanto em regime de resfriamento brusco quanto
escalonado seguem a mesma tendéncia dos resultados encontrados na Primeira
Campanha Experimental.

Essas amostras apresentaram uma reducdo nos valores de
resisténcia residual em 150 °C, acréscimo de resisténcia aos 300 °C, com pouca
diferenca de valores entre as argamassas resfriadas em regime escalonado e
aguelas que foram resfriadas bruscamente.

Acima de 600 °C as reducdes de resisténcia foram progressivas e a
diferencga entre os regimes de resfriamentos, mais perceptivel.

Em 900 °C as perdas foram praticamente totais na maioria das
amostras, ndo sendo possivel avaliar os valores de resisténcia da maioria das
amostras.

Percebeu-se que nas argamassas com adicdo de 15% de pé de
basalto, a resisténcia a compressdo se manteve praticamente estavel até o patamar
de 300 °C, onde inclusive foi registrada uma elevacdo dessa propriedade em relacao

as amostras de referéncia, isto €, mantidas em 23,7 °C.
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Para temperaturas superiores a 300 °C, a redugédo da resisténcia
seguiu a mesma tendéncia do material sem adicdo, apresentando inclusive valores
menores a estes materiais.

Acredita-se que este fendmeno seja resultado da baixa
condutividade e difusividade térmicas e alto valor de calor especifico do basalto, isto
€, a menor capacidade de conduzir calor deste material.

De acordo com Mehta e Monteiro (2014), o basalto possui as
menores condutividade e difusividade térmicas entre os materiais utilizados como
agregado em materiais cimenticeos. No concreto essas propriedades dependem das
propriedades termofisicas dos seus constituintes, materiais de baixa condutividade e
difusividade resultam em concretos mais resistentes a elevacdo de temperatura
(NEVILLE, 20186).

Concretos que sdo produzidos com agregados derivados de rochas
formadas por granulagdo fina como o basalto, apresentam baixos valores de
condutividade e difusividade térmicas em temperatura ambiente e lento acréscimo
dessas propriedades a medida que o material € aquecido (HARMATHY, 1973). O
mesmo conceito pode ser aplicado as argamassas.

A partir de 600 °C as perdas de resisténcia tanto em PB0O quanto em
PB15 sao elevadas, assim, a influencia da adicdo mineral as argamassas sobre 0s
efeitos nocivos da elevacdo de temperatura ndo pdde ser associada a temperaturas
mais elevadas.

Os resultados para a resisténcia a compressdo residual foram
graficados, na Figura 4.35, para que se tenha uma melhor compreensdo de sua

variacdo em relacdo a elevacédo de temperatura.
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Figura 4.35. Variacdo da resisténcia em funcéo da elevacdo de temperatura.
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Fonte: O préprio Autor.

Como verificado anteriormente, as amostras experimentam uma
redugéo dos valores de resisténcia na faixa de temperatura entre 23,7 °C e 150 °C,
posteriormente h4 uma elevacdo sensivel da resisténcia aos 300 °C e posterior
gueda gradativa desta propriedade em 600 °C e 900 °C.

Apesar das diferencas entre os regimes de resfriamento estar
presentes em todas as temperaturas analisadas, essas diferencas nao sao
estatisticamente significativas até 300 °C, sendo as maiores diferencas nos regimes
de resfriamento das amostras verificadas aos 600 °C.

Como fatores que tenham contribuido para a variacdo de resisténcia
frente a elevacéo de temperatura podem ser pontuados:

e evaporacao da agua interna e decomposicao da etringita até a temperatura de
163 °C, como verificado no ensaio de MEV e TG/DTG;

e diminuicdo das porosidades (aberta, fechada e total) proximo aos 300 °C
registrado em ensaio de microtomografia;

e fratura e decomposicdo do CH na faixa de temperatura compreendida entre
396 e 445 °C, em ensaio de MEV e TG/DTG,;

e descarbonatacéo proxima aos 607 °C;

e deterioragédo do C-S-H e fusao dos agregados verificado em MEV aos 900 °C.

e aumento da porosidade e da fissuracdo interna com a elevagdo da

temperatura.
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A analise estatistica dessa Campanha Experimental procedeu-se da
mesma forma que na Campanha Experimental 1.

Essa andlise é inicialmente feita por ANOVA para verificar apenas a
ocorréncia de diferenca estatistica significativa entre as temperaturas, em cada um
dos regimes de resfriamento. Uma vez que a diferenca foi detectada entre os grupos
e, com o objetivo de descobrir em quais grupos de temperatura a resisténcia a
compressao residual diferiam significativamente dos demais, o pos-teste Tukey HSD
foi realizado.

Por fim, o teste de hipétese com dados emparelhados foi realizado a
fim de verificar a ocorréncia, ou ndo, de diferencas estatisticas entre os regimes de
resfriamento para cada uma das temperaturas.

Ressalta-se que a ocorréncia de diferenca estatistica foi considerada
quando o p-valor for menor do que 5% (0,05).

A andlise estatistica para resisténcia a compressdo residual é

apresentada na Tabela 4.8.

Tabela 4.8. ANOVA para resisténcia a compressao residual de PBO e PB15.

Amostra SQ Erro GDL MQ Teste F  p-value e[)sifztrii?i%aa
PBO_E 3093,69 46,092 4 773,424 251,699 0,000000 Significativa
PBO_B 2513,705 63,940 4 628,426 147,423 0,000000 Significativa

PB15 E 3008,607 66,912 4 752,151 168,612 0,000000 Significativa
PB15 B 2459,757 89,525 4 614,939 103,033 0,000000 Significativa

Fonte: O proprio Autor.

Como verificado na Tabela 4.8, para todas as amostras analisadas
nas elevadas temperaturas, independente do traco e do regime de resfriamento, ha
pelo menos um grupo de temperatura cuja resisténcia residual difere
estatisticamente das demais.

Para descobrir entre quais grupos de PBO se encontram as
diferencas significativas, o pos-teste Tukey HSD foi realizado conforme a Figura
4.36.
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Figura 4.36. Pés-teste Tukey HSD para asamostras (a) PBO_E e (b) PBO_B.
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Fonte: O proprio Autor.

Pode-se observar pela Figura 4.36 que, para as argamassas PBO,

independente do regime resfriamento, os valores residuais de resisténcia a

compressdo apresentaram diferencas estatisticas significativas para as faixas de

temperaturas estudadas, porém, destaca-se que na faixa de 150 °C a 300 °C, essa

diferenca néo foi detectada.

Destaca-se ainda que em regime de resfriamento brusco os valores

residuais de resisténcia a compressao entre 600 °C e 900 °C também néo diferiram.

O pos-teste Tukey HSD para as amostras PB15 sdo apresentadas

na Figura 4.37.

Figura 4.37. Pés-teste Tukey HSD para as amostras (a) PB15 E e(b) PB15 B.
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Fonte: O préprio Autor.

No gue se refere as argamassas PB15, conforme a Figura 4.37, o

efeito das temperaturas sobre a resisténcia a compressao residual ndo foi

estatisticamente significativo até os 300 °C, para ambos os regimes de resfriamento
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estudados. Portanto, pode-se dizer que apenas 0s resultados de temperaturas
superiores a 600 °C diferem estatisticamente daqueles obtidos em temperatura
ambiente.

Destaca-se ainda que apenas para o resfriamento brusco a
resisténcia a 600 °C difere das registradas em 900 °C, o que ndo ocorreu naquelas
amostras que foram resfriadas em regime escalonado.

Uma vez que foram constatadas diferencas significativas entre as
temperaturas, partiu-se para a andlise estatistica dos regimes de resfriamentos, cujo
objetivo foi verificar a ocorréncia, ou ndo, de diferencas estatisticas (com valor de p
< 0,05) entre os regimes de resfriamento adotados.

O teste de hipétese com dados emparelhados para 150 °C e 300 °C

pode ser visto nas Figuras 4.38 e 4.39.

Figura 4.38. Teste de hipétese das amostras em 150 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O proprio Autor.

Figura 4.39. Teste de hipétese das amostras em 300 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Por meio do teste de hipotese, pode-se constatar que para as duas
primeiras temperaturas, 150 °C e 300 °C, os regimes de resfriamentos adotados n&ao
diferem estatisticamente entre si.

Pode-se dizer que os diferentes regimes de resfriamentos néo
interferem no comportamento residual das amostras nas primeiras temperaturas
uma vez que a diferencas nao foram estatisticamente significativas.

O teste de hipotese realizado para as temperaturas de 600 °C é

apresentado na Figura 4.40.

Figura 4.40. Teste de hipétese das amostras em 600 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O proprio Autor.

Observou-se que quando a temperatura atinge 600 °C, tanto para
PBO quanto para PB15, as diferencas entre os regimes de resfriamento para o0s
valores de resisténcia a compresséo residual passam a ser significativas.

Assim, pode-se dizer que o efeito do regime de resfriamento sobre
as argamassas que foram submetidas as elevadas temperaturas ocorre a partir de
600 °C.

A diferenca entre os regimes de resfriamento para as amostras que
foram submetidas aos 900 °C ndo pode ser verificada devido a desintegracdo das
amostras que foram resfriadas bruscamente, por choque térmico ao imediato contato
com a agua de resfriamento, 0 que sugere que 0 uso do resfriamento ao ar livre

(escalonado) seja, neste caso, 0 mais adequado.
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4.3.2.2 Mobdulo de elasticidade residual

Os resultados obtidos para o modulo de elasticidade dinamico

residual das argamassas séo apresentados na Tabela 4.9.

Tabela 4.9. Modulo de elasticidade dinamico residual.
RESFRIAMENTO ESCALONADO (RE) RESFRIAMENTO BRUSCO (RB)

MODULO DE ELASTICIDADE DINAMICO RESIDUAL (GPa)

T(°C) PBOE (%) PBISE (%) PBOB (%) PB15B (%)
237 17,33 100 16,38 100 | 17,33 100 16,38 100
150 16,68 96,25 13,81 84,31 | 17,23 99,42 1393 85,04
300 1350 77,90 13,17 80,40 | 1555 89,73 13,97 85,28
600 093 537 0,53 323 | 1090 6290 10,16 62,02

900 0,00 - 0,00 - 0,00 - 0,00 -
Fonte: O proprio Autor.

Os resultados mostraram que as argamassas, independente da
presenca de adicdo, apresentaram modulos residuais parecidos ao longo da
exposicao as altas temperaturas.

No intervalo de 150 a 300 °C a diferenca do mddulo residual entre as
amostras € pouco significativa, principalmente para as amostras resfriadas
bruscamente.

As maiores diferencas entre os mdédulos se dao a partir de 600 °C
em que os valores de modulo de elasticidade residual das amostras resfriadas em
regime brusco sao notadamente superiores as demais, seguindo a mesma tendéncia
das amostras ensaiadas na Primeira Campanha Experimental.

A tendéncia da reducdo do modulo de elasticidade inicial pode ser

melhor percebida na Figura 4.41.
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Figura 4.41. Variacdo do médulo de elasticidade em funcédo da elevacao de
temperatura.
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Fonte: O préprio Autor.

Como verificado anteriormente nota-se que apesar de haver reducao

do modulo de elasticidade ja aos 150 °C, essa reducdo permanece praticamente

estavel até 300 °C. A partir desse patamar as perdas passam a ser mais

significativas, principalmente em amostras cujo resfriamento se deu em regime

escalonado.

Como fatores que possam ter contribuido para a reducao do moédulo

de elasticidade frente a elevacéo de temperatura pontua-se:

aumento da porosidade em 150 °C, registrado em microtomografia;
evaporacao da agua interna e decomposi¢ao da etringita até 163 °C;

Reducédo das porosidades (aberta, fechada e total) aos 300 °C verificado em
ensaio de microtomografia;

fratura e decomposicdo do CH na faixa de temperatura compreendida entre
396 e 445 °C, em ensaio de MEV e TG/DTG;

incompatibilidade térmica entre pasta e agregado préximo aos 600 °C;
descarbonatacéo préoxima aos 607 °C com possivel reidratacdo do CH por
contato com a agua de resfriamento;

fusédo dos agregados verificado em MEV e aumento de vazios internos de

acordo com o ensaio de p-CT para a temperatura de 900 °C.

A analise estatistica para os valores residuais de médulo de

elasticidade procedeu-se da mesma forma que na Campanha Experimental I.
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Essa andlise abarcou os testes de ANOVA, para verificar a
ocorréncia de diferenca entre os grupos de temperatura, para cada regime de
resfriamento separadamente; o pos-teste Tukey HSD para identificar quais grupos
diferiam entre si e o teste de hipotese com dados emparelhados cujo objetivo foi
detectar em quais temperaturas o0s regimes de resfriamento diferem
estatisticamente.

Vale lembrar que a ocorréncia de diferenca estatistica foi
considerada quando o p-valor for menor do que 5% (0,05).

A andlise por ANOVA para os valores residuais de modulo de
elasticidade é apresentada na Tabela 4.10.

Tabela 4.10. ANOVA aplicada aos resultados de médulo de elasticidade residual.

Amostra o) Erro  GDL MQ  Teste F p-value  Diferenca
estatistica

PBO_E 1169,283 1,402 4 292,320 3126,425 0,000000 Significativa
PBO_B 853,075 3,665 4 213,268 872,859 0,000000 Significativa
PB15 E 989,642 6,080 4 247,410 610,353 0,000000 Significativa
PB15 B 671,705 9,019 4 167,926 279,279 0,000000 Significativa

Fonte: O préprio Autor.

Pela andlise de ANOVA, observada na Tabela 4.10,uma diferenca
significativa entre os grupos de argamassa foi observada para o moédulo de
elasticidade residual, o que significa que em todos os casos, ha ao menos um grupo
cujos valores de modulo de elasticidade residual diferem significativamente dos
demais.

Para verificar estdo quais grupos de temperatura diferem
significativamente entre si, o pos-teste Tukey HSD foi realizado como verificado na
Figura 4.42.
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Figura 4.42. Tukey HSD do mdédulo de elasticidade para (a) PBO_E e (b)PBO_B.
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Fonte: O proprio Autor.

Verifica-se pelos resultados verificados na Figura 4.42 que, para as

argamassas PBO, independente do regime resfriamento, o modulo de elasticidade

residual das amostras difere estatisticamente do médulo de referéncia, 23,7 °C, a

partir de 300 °C.

O pobs-teste Tukey HSD para as amostras PB15 é apresentado na

Figura 4.43.

Figura 4.43. Tukey HSD do médulo de elasticidade para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O préprio Autor.

Quanto as amostras PB15, notou-se pelos graficos da Figura 4.43

gque os modulos de elasticidade residual para as elevadas temperaturas diferem
estatisticamente dos valores obtidos em temperatura ambiente, porém, essa

diferenca nao foi detectada na faixa compreendida entre 150 °C e 300 °C.
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Ressalta-se ainda que para as amostras resfriadas em regime
escalonado, os médulos de elasticidade residual de 600 °C e 900 °C néo diferiram
significativamente.

A partir destas constatacfes, buscou-se verificar a ocorréncia de
diferencas significativas entre os regimes de resfriamentos para cada uma das
temperaturas separadamente.

O teste de hipoteses para os modulos de elasticidade residual das
argamassas a 150 °C e 300 °C nos dois regimes de resfriamento pode ser visto nas

Figuras 4.44 e 4.45.

Figura 4.44. Teste de hip6tese em 150 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O proprio Autor.

Figura 4.45. Teste de hipétese em 300 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O préprio Autor.

Verifica-se por meio das Figuras 4.44 e 4.45 que as amostras PBO e

PB15 apresentam comportamentos distintos quando resfriadas em 150 °C e 300 °C.
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Embora a 150 °C os regimes de resfriamento ndo difiram entre si,
aos 300 °C uma diferenca significativa foi verificada entre os resfriamentos para
PBO.

Quanto as amostras que continham a adicdo mineral (PB15), os
modulos residuais entre os regimes de resfriamento ndo apresentaram diferencas
estatisticas. Assim, sugere-se que a incorporacdo do basalto tenha agido na
manutencdo do modulo de elasticidade nestas faixas de temperatura.

O teste de hipotese realizado para as temperaturas de 600 °C é

apresentado na Figura 4.46.

Figura 4.46. Teste de hipétese em 600 °C para (a) PBO e (b) PB15.
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Fonte: O proprio Autor.

Aos 600 °C, tanto PBO quanto PB15 parecem ter o mesmo
comportamento verificado na Campanha Experimental | em que ndo somente as
diferencas entre os modulos diferiram entre os regimes de resfriamento quanto os
modulos residuais das amostras resfriadas bruscamente foram notadamente
superiores aquelas que passaram por resfriamento escalonado.

Para as argamassas aquecidas a 900 °C néo foi possivel registrar os

valores de modulo de elasticidade dada a fragilidade das amostras.

4.3.2.3 Mudanca na coloracao

Verificou-se que, em certos patamares, as argamassas

apresentaram alteracdes de cor e textura, como visto na Figura 4.47.
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Figura 4.47. Alteracdes colorimétricas nas argamassas e agregados.

Argamassa

Areia

=

(°C)

23,7°C 150°C 300°C 600°C 900°C

Fonte: O préprio Autor.

Para a avaliacdo das alteracdes colorimétricas das argamassas e
das particulas de agregados foi realizada a inspecao visual das amostras.

A mesma tendéncia de alteragbes que aconteceu na primeira
Campanha Experimental foi percebida nas amostras independentemente da
presenca ou auséncia do po6 de basalto.

A 150 °C nédo é possivel verificar alteragbes colorimétricas nas
amostras de argamassa, contudo, as amostras de areia parecem ter adquirido tons
mais escuros.

De modo geral as alteragbes de cor e textura passam a ser mais
perceptiveis a partir de 300 °C, onde tanto a pasta quanto o agregado adquirem
cores rosa escuro e vermelho.

Para o patamar de 600 °C, a pasta recuperou 0 aspecto cinza inicial,
contudo, notou-se que as particulas de agregado continuam avermelhadas. Ja aos
900 °C a argamassa parece estar esbranquicada enquanto os agregados
apresentam tons alaranjados e vermelhos mais intensos.

Wendt (2006) verificou que ao submeter o concreto as elevadas
temperaturas durante 30 min a uma velocidade de 27,4 °C/min, as mudancas de cor
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nos agregados siliciosos sdo perceptiveis proximo aos 400 °C, em que ha um
escurecimento da cor natural da areia, e notadamente a partir de 600 °C, onde as
particulas de agregados adquirem tons alaranjados, sendo em 900 °C o patamar
onde os agregados passaram a ter tons vermelhos mais intensos.

Pode-se dizer que a intensidade das alteracbes de cor na
argamassa assim como no concreto estd relacionada, entre outros fatores, a
mineralogia dos seus agregados, a taxa de velocidade de aguecimento de ensaio, a
temperatura alcancada no interior das amostras e ao tempo de exposicao a maxima
temperatura.

Ressalta-se ainda que em todas as amostras, aquelas cuja
exposicdo as temperaturas ultrapassou 600 °C tornaram-se mais frageis,

apresentando fissuracdo intensa, aspecto pulverulento ou desplacamento parcial.

4.3.2.4 Consideragdes da Campanha Experimental IlI

A terceira Campanha Experimental teve como objetivo reproduzir a
Campanha Experimental I, buscando investigar o efeito das temperaturas e dos
regimes de resfriamentos em argamassas basicas em diferentes escalas.

Adicionalmente, buscou-se verificar a viabilidade da incorporacao do
po de basalto como agente de protecéo passiva frente as elevadas temperaturas.

Em escala microestrutural, a presenca ou auséncia dos cristais, a
alteracdo das porosidades e os picos de perdas de massa foram avaliados. A nivel
macroestrutural, as argamassas foram ensaiadas em termos de resisténcia a
compressdo e médulo de elasticidade dinamico. Assim, pode-se considerar:

De 23,7 °C até 150 °C ndo sao percebidas grandes alteracbes da
microestrutura das amostras, sendo os picos de perda de massa relacionados a
eliminacdo parcial da agua interna e da decomposi¢do da AFt. Por consequéncia,
verificou-se um aumento sensivel da porosidade das amostras e uma reducédo de
resisténcia a compressao residual.

Assim como na Campanha Experimental |, a AFt foi detectada acima
de 150 °C apenas em amostras resfriadas bruscamente, sugerindo formagéo DEF.

Entre 150 °C e 300 °C os ions de sulfato e aluminato da etringita

decomposta podem ter contribuido para uma formacgao adicional de C-S-H que foi
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encontrado com menores aumentos de imagem. O efeito de autoclavagem interna
também pode ter contribuido esta ocorréncia.

O segundo pico de perda de massa foi iniciado préximo aos 400 °Ce
pode ser atribuido a volatilizacdo da agua de composicao do CH.

De 300 °C a 600 °C foram encontrados cristais de CH em processo
de decomposicdo. Nesse sentido, o efeito do resfriamento ficou mais evidente para
esta faixa de temperatura, uma vez que o CH das amostras bruscamente resfriadas
apresenta-se morfologia mais bem definida que os cristais encontrados nas
argamassas resfriadas em regime escalonado.

Ainda para 600 °C um acréscimo das porosidades e a ocorréncia do
terceiro pico endotérmico de perda de massa foram verificados. Por consequéncia,
ha diminuicdo das propriedades residuais, independente da presenca dos finos de
basalto.

Aos 900 °C nenhuma das fases inicialmente presentes nas amostras
nao foram encontradas, com excecao daquelas resfriadas bruscamente em que as
fases de AFt e CH foram detectadas.

A decomposicao total dos produtos de hidratacdo, além da
fissuracdo e do processo de fusdo dos agregados pode ter contribuido para o
aumento das porosidades e da perda total das propriedades residuais.

A alteracéo na coloracao foi similar em todas as amostras, para cada
uma das temperaturas, ndo sendo possivel relaciona-la a variacao das propriedades
mecanicas residuais.

Quanto a adicdo do p6 de basalto, a analise estatistica revelou que
este material ndo desempenhou um papel significativo quanto a manutencédo das

propriedades residuais.
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5. CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho buscou conhecer/determinar os efeitos das elevadas
temperaturas e dos regimes de resfriamento em argamassas basicas (com traco fixo
de 1:3 e al/c variavel) nas escalas micro e macroestrutural, bem como verificar a
viabilidade da incorporacdo de finos de basalto na manutenibilidade das
propriedades mecanicas residuais do material.

Em escala microestrutural, os ensaios de MEV, u-CT, e TG/DTG
foram empregados com finalidade de detectar a presenga dos cristais em cada
temperatura, registrar as alteracbes de porosidades sofridas pelas argamassas e
determinar em quais temperaturas ocorreram o0s picos de perda de massa,
respectivamente.

Na macroestrutura, os ensaios de resisténcia a compresséo e de
ultrassom revelaram como as propriedades residuais de resisténcia e médulo de
elasticidade dinamico sdo afetadas pelo aguecimento/resfriamento. Desse modo, a
investigacdo apontou as seguintes conclusoes:

No intervalo entre 23,7 °C e 150 °C, os principais eventos referem-se
a eliminacdo parcial da agua, com pico de perda de massa em 38 - 40 °C e ao
processo de decomposicdo da etringita (AFt), com pico em 79 - 81°C. Contudo, é
possivel que parte da AFt tenha se mantido estavel acima de 150 °C, uma vez que
esse cristal foi detectado em todas as amostras, para esta faixa de temperatura.
Outra possibilidade é a formacao de DEF, que pode ter contribuido inclusive, para
uma formacéo adicional de C-S-H, detectado apenas a partir de 150 °C.

A eliminacdo da 4gua e a decomposicao parcial da AFt fizeram com
gue a porosidade da argamassa aumentasse, resultando em um decréscimo dos
valores residuais de resisténcia a compressdo e médulo de elasticidade. Além disso,
nao se pbdde precisar o papel do regime de resfriamento nesta faixa de temperatura.

De 150 °C a 300 °C, a AFt foi totalmente decomposta e a fase de C-
S-H foi detectada com menores aumentos de imagem, possivelmente resultante do
armazenamento de ions de sulfato e aluminato que foram liberados pela
decomposicdo da AFt. Além disso, a condicdo de autoclavagem interna tambéem
contribuiu para a formacao tardia de C-S-H. Durante a producao adicional, esta fase

ocupa espacos inicialmente vazios e, por consequéncia, a porosidade das amostras
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foi reduzida. Em escala macroestrutural, esses eventos refletram-se em um
acréscimo dos valores residuais de resisténcia a compressao.

Pontua-se ainda que nesta faixa de temperatura, todas as amostras
submetidas ao regime de resfriamento brusco obtiveram melhores resultados.

De 300 °C a 600 °C, os cristais de CH ja estdo em processo de
deterioracdo, sendo que o pico de perda de massa relacionado a decomposicao
desta fase foi registrado em 418 - 420 °C. A decomposicdo do CH é referendada
pelo pico de perda de massa registrado em 607 °C que foi relacionado a producao
de CaCOs.

Verificou-se ainda que o efeito do regime de resfriamento ficou mais
evidente nesta faixa de temperatura, uma vez que foram percebidas diferencas
morfolégicas nos cristais de CH e reidratacdo da AFt apenas nas amostras
resfriadas em regime brusco. Como reflexo em escala macroestrutural, as amostras
resfriadas bruscamente foram até 40% mais resistentes que aquelas resfriadas em
regime escalonado.

Aos 900 °C as estruturas cristalinas presentes em temperatura
ambiente foram completamente deterioradas, registrando-se, apenas cristais de
CaCOs, porém, apenas nas amostras resfriadas bruscamente, os cristais de AFt e
CH foram detectados, reforcando a ideia de reidratacdo por contato com a agua de
resfriamento. Além disso, as amostras submetidas a estas temperaturas
apresentaram 0s maiores percentuais de vazios internos, sendo estes relacionados
ao aumento de porosidade e a fissuracéo.

Em escala macroestrutural, as amostras mantidas em 900 °C
perderam praticamente toda a resisténcia a compressao, independente de a/c ou da
incorporacdo de p6 de basalto, sendo que as amostras resfriadas bruscamente se
desintegraram ao contato com a 4gua de resfriamento.

Registre-se ainda que nesta temperatura, para ambas as relacdes
al/c e formas de resfriamento, o processo de fuséo do agregado foi iniciado.

Ao longo do trabalho, observou-se que as alteragbes da coloragéo
das amostras independem do regime de resfriamento, sendo relacionadas apenas
as temperaturas maximas alcancadas, contudo ha necessidade de maiores estudos
sobre as mudancas quimicas ocorridas neste material.

Pela anadlise estatistica, concluiu-se que o p6 de basalto néo

contribuiu significativamente na manutencao das propriedades residuais em escala
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macroestrutural, desempenhando um papel mais consideravel entre os regimes de
resfriamento apenas para o0 modulo de elasticidade residual até os 300 °C.

Verificou-se ainda que a condicdo de aquecimento, alterada entre as
Campanhas Experimentais | e Il, ndo alterou significativamente os resultados das
propriedades mecéanicas das argamassas, sendo os resultados da Campanha
Experimental 1l ndo significativos.

Conclui-se que o efeito das elevadas temperaturas em uma
argamassa basica, tanto em escala micro quanto macroestrutural, € mais expressivo
a partir de 300 °C e que o regime de resfriamento brusco € o mais adequado em
praticamente todos os casos, sendo 900 °C a excecado. Além disso, este efeito pode
ser mais ou menos intenso alterando-se a relacao a/c do material.

Por fim, pontua-se que esta dissertacdo contribuiu para o
conhecimento de como as temperaturas afetam as argamassas nhas diferentes
escalas. Contudo, é elementar que um trabalho cientifico ndo tenha fim em si
mesmo e que futuros trabalhos sejam realizados a fim de corroborar com o
entendimento sistémico do problema analisado. Desta forma, sugere-se a realizacao
de trabalhos académicos cujos objetivos sejam:

Avaliar o papel dos agregados, miudos e graudos, nha
manutenibilidade das propriedades mecénicas residuais dos materiais cimenticeos;

Determinar quais sdo os tipos de protecdo passiva mais indicados as
argamassas em situacao de incéndio.

Analisar o comportamento dos materiais cimenticeos em elevadas
temperaturas por meio de modelagem numérica, comparando estes resultados aos

ensaios experimentais empregados.
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