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"O que sabemos ¢ uma gota, o que ignoramos € um oceano."

(Isaac Newton)



RESUMO

O concreto ¢ o material da construcdo civil mais utilizado pelo homem. Diante de desafios
referentes a durabilidade, relacionados principalmente a formacao de fissuras, hd um crescente
niamero de estudos investigando a autocicatrizacdo (fechamento de fissuras), sendo este
fenomeno ainda ndo tdo bem compreendido. Assim, o presente trabalho teve por objetivo
investigar o potencial de contribui¢do de uma escéria de alto-forno (BFS) ativada com Ca(OH),
no processo de autocicatrizacdo autégena. A pesquisa foi dividida em duas fases ([I] e [II]). A
Fase [I] ¢ dedicada ao estudo do fechamento de poros, e serviu de subsidio para tomada de
decisdo na Fase [II], em que se estudou a autocicatrizacdo. Na Fase [I] foram empregadas 4
misturas: Ref (cimento Portland e areia), S5, S7 ¢ S9, com 50, 75 e 90% de cimento substituido
por BFS. Na Fase [II] manteve-se Ref e S9 (selecionada na Fase [I]), e introduziu-se S9 5 e
S9 10, com 5 ¢ 10% de Ca(OH),. As condigdes de cura foram intermitente (seco/molhado) e
submersa (Fase [II]). Na Fase [I] realizaram-se andlises da porosidade (absor¢dao de agua;
porosimetria por intrusao de mercurio (PIM); microtomografia (uLCT); e técnica de excitagao
por impulso), de resisténcia a compressdao, de difracio de Raios X (DRX) e microscopia
eletronica de varredura com microandlise por energia dispersiva (MEV/EDS). Na Fase [II]
empregaram-se as técnicas de pCT, microscopia digital, excitagdo por impulso, DRX,
MEV/EDS e resisténcia a compressao. As idades de referéncias foram 28, 112 e 196 dias. Na
Fase [I] constatou-se que com o acréscimo de BFS ocorreu o aumento da porosidade total e a
redu¢do da dimensao (didmetro) dos poros. As taxas de reducao da porosidade total da matriz
cimenticia no tempo aumentaram com o aumento da quantidade de BFS, em decorréncia da
maior precipitacdo de CaCOs, constatadas por DRX, e por reacdes tardias. A resisténcia
mecanica reduziu com o acréscimo de BFS, e houve redu¢io da quantidade de Ca(OH),. Na
Fase [II] constatou-se que as misturas demonstraram maior potencial de autocicatrizagcdo para
a condi¢ao submersa. Pela microscopia digital, S9 e Ref apresentaram o maior potencial
aparente de autocicatrizacdo na superficie, fechando fissuras de at¢ 0,144 e 0,134 mm,
respectivamente. A MEV mostrou que Ref teve um fechamento mais efetivo da fissura, com
contribuigdes principalmente do CaCO5, enquanto as misturas com BFS, mesmo S9 na condigao
submersa, apresentaram planos sobrepostos (em diferentes profundidades) de silicatos,
aluminatos e CaCO5. Para a condigdo submersa, dos 112 aos 196 dias, as misturas com BFS
demonstraram maior capacidade de reducao do volume da fissura e, em particular S9 10, que
se destacou das demais, efeito motivado pela hidratagdo tardia da BFS ativada pelo Ca(OH)s,.
Embora a BFS tenha contribuido para perdas de resisténcia, em termos de estrutura porosa ¢
viavel o uso de 90% de BFS. A introdugdo de Ca(OH), contribuiu para o aumento de resisténcia
e reducdo da porosidade, de modo que S9 10 ¢ um material cimenticio que merece atencao
quanto ao seu potencial autocicatrizante em condi¢des submersas.

Palavras-chave: Materiais cimenticios, escoria de alto-forno, porosimetria, refinamento de
poros, ativador alcalino, autocicatrizagao.



ABSTRACT

Concrete is the civil construction material most used by humankind. In face of challenges as
durability, these mainly related to the formation of cracks, there has been an increasing number
of studies investigating self-healing (closing of cracks), that phenomenon not being yet
completely understood. Thus, the present work had as objective the investigation of the
potential contribution of a blast furnace slag (BFS) activated by Ca(OH), in a process of
autogenous self-healing. This research was separated in two phases ([I] and [II]). Phase [I]
focused on the study of closing pores and used as basis for decision making in Phase [II], which
studied the self-healing phenomenon. In Phase [I] 4 mixtures were applied: Ref (Portland
cement and sand), S5, S7 and S9, with 50, 75 and 90% of cement replacement by BFS. In Phase
[1I] were maintained Ref and S9 (selected in Phase [I]) and were incorporated S9 5 and S9 10,
with 5 and 10% of Ca(OH),. The curing conditions were intermittent (dry/wet) and submersed
(Phase [II]). In Phase [I] were performed analysis of porosity (water absorption, mercury
intrusion porosimetry (MIP); microtomography (uCT); and impulse excitation technique),
resistance to compression, X-rays diffraction (XRD) and scanning electron microscopy with
energy dispersive microanalysis (SEM/EDS). In Phase [I1] were applied the techniques of uCT,
digital microscopy, impulse excitation, XRD, SEM/EDS and resistance to compression. The
ages of reference were 28, 112 and 196 days. In Phase [I] was observed that the BFS added
caused an increase on the total porosity and decrease on the pores dimension (diameter). The
rates of decrease on the total porosity of the cementitious matrix in time increased along with
the increase of the BFS amount, in detriment of the higher precipitation of CaC 05, observed by
XRD and late reactions. The mechanical resistance decreased along the addition of BFS, and
there was a decrease on the quantity of Ca(OH),. In Phase [II] was observed that the mixtures
demonstrated a higher potential of self-healing for the submersed condition. By digital
microscopy, S9 and Ref presented the highest apparent potential of self-healing on the surface,
closing cracks of even 0.144 and 0.134 mm, respectively. The SEM demonstrated that Ref had
a more effective closing of cracks, with contributions mainly of CaC05, while the mixtures
with BFS, even S9 in the submersed condition, presented overlapped layers (at different depths)
of silicates, aluminates and CaC0;. Considering the submersed conditions at 112 to 196 days,
the mixtures with BFS demonstrated higher capacity of decrease on the cracks volume and,
particularly S9 10, which detached itself from the others, effect caused by the late hydration of
the BFS activated by the Ca(OH),. Although the BFS contributed to the loss of resistance,
considering the porous structure the use of 90% BFS is viable. The insertion of Ca(OH),
contributed for the increase of resistance and decrease of porosity, in a manner that S9 10is a
cementitious material that deserves attention regarding its self-healing potential in submersed
conditions.

Keywords: Cementitious material, blast furnace slag, porosimetry, refinement of pores,

alkaline activator, self-healing.
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1. INTRODUCAO

No RILEM (2013) 221-SHC: Self-healing Phenomena in Cement Based Material teve
destaque o debate acerca do fendmeno conhecido por autocicatriza¢do, tema que tem sido
discutido com entusiasmo por pesquisadores em tempos recentes. A autocicatrizacdo foi
descoberta em 1836 pela French Academy of Science, com primeiras publicagdes a partir de
1920 (RILEM, 2013). Contudo, somente na década de 1990 que surgiram os primeiros estudos
propondo a introducao intencional de materiais com propriedades autocicatrizantes ao concreto
(TAKAGI, 2013).

A autocicatrizacao ¢ chamada de autdégena quando hd uma capacidade intrinseca de
cicatrizagdo de fissuras, isto €, provocada por materais presentes na mistura. Quando promovida
por agentes cicatrizantes na mistura, ¢ chamada de autdbnoma (VAN TITTELBOOM et al.,
2011; VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013). Esses mecanismos ainda nao sdo tdo bem
compreendidos e apresentam pouca aplicacao na pratica (RILEM, 2013).

Destaque se da a incorporagdo da escoéria de alto-forno (BFS) subproduto da industria
do aco — em matrizes cimenticias como um agente potencializador da autocicatrizagdo
autogena, (CHEN et al., 2012; DARQUENNES et al., 2016; HUANG; YE; DAMIDOT, 2014;
MOREIRA, 2017; QIU; TAN; YANG, 2016; TAKAGI, 2013; VAN TITTELBOOM et al.,
2012a), o que tem contribuido para a autocicatrizagdo autdgena, pela precipitagdo do CaCO; e
hidratacao tardia (GRUYAERT, 2010; MOREIRA, 2017). Estudos mostram também que ela
tem promovido o aumento da capacidade de refinamento de poros capilares em pastas de
materiais cimentantes (ALMEIDA; KLEMM, 2018; CHEN et al., 2012; HADJ-SADOK et al.,
2011b).

A formacao de fissuras tem sido um grande limitador da durabilidade de edificagdes
(VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013), o que tem exigido altos custos de manuteng¢do
(SINGH; GUPTA, 2020). Os materiais cimenticios com cimento Portland apresentam por si s6
a capacidade de autocicatrizagdo, sendo esse processo limitado (FERRARA et al., 2018). A
potencializacdo deste fendmeno pode contribuir para a promog¢ao de vida util das edificacdes.
Em particular, merece destaque a possibilidade do emprego desses materiais em locais que sao
dificilmente acessiveis - localizados muito altos ou muito profundos - e, portanto, dificeis e
caros para reparar (NL AGENCY, 2011).

Diante deste contexto, motivado também pelos proprios beneficios sustentaveis do
emprego e destinacdo adequada de escorias de alto-forno, como a reducdo de emissdao de CO,

e do consumo de energia resultante da producgdo de clinquer (LOTHENBACH; SCRIVENER;
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HOOTON, 2011), ¢ que o presente trabalho tem por objetivo investigar o potencial de
contribui¢cdo de uma escoria de alto-forno (BFS) na autocicatrizagdo de compostos cimenticios.
Faz parte desta pesquisa a proposta de potencializar a autocicatrizacdo mediante a aplicagdo de

ativador alcalino.

1.1. JUSTIFICATIVA

O concreto lidera a posi¢ao dos materiais de constru¢do mais utilizados pelo homem,
em vista de vantagens promovidas pela facil moldagem e relativo baixo custo. Mas, no seu
emprego ha também grandes desafios referentes a durabilidade, relacionados principalmente a
formacao de fissuras (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013), que representam um caminho
direto para a entrada de agentes nocivos (FERRARA et al., 2018). O bloqueio a este processo
tem exigido altos custos de manutencao (SINGH; GUPTA, 2020).

Os materiais cimenticios com cimento Portland apresentam por si s6 a capacidade de
autocicatrizacao (fechar fissuras) apos expostos a condicdes especificas de umidade, pela
producao de carbonato de célcio (CaCO3) (FERRARA et al., 2018) e pela hidratagdo tardia,
produzindo silicato de calcio hidratado (C-S-H) (RILEM, 2013; VAN TITTELBOOM et al.,
2012b). Contudo, esta capacidade natural de autocicatrizacdo ¢ limitada (FERRARA;
KRELANI; MORETTI, 2016). Ha técnicas autocicatrizantes em estudo que se apresentam
como potencializadoras desse mecanismo (PARK; CHOI, 2018).

Merece destaque o emprego da escoéria de alto-forno (BFS), sub-produto da industria do
aco, no desenvolvimento de tecnologias autocicatrizantes. Pesquisas ja tém mostrado que a
introducdo desta adicdo em compostos cimenticios contribui para a autocicatrizacdo autégena,
por meio da hidratacdo tardia e através da precipitacdo do CaCO; (MOREIRA, 2017; VAN
TITTELBOOM et al., 2012b). Em particular, Gruyaert et al. (2015) apontam que materiais
cimenticios com BFS em solugdo com ativadores alcalinos (Ca(OH), e carbonato de sddio—
Na,CO3) apresentaram maior potencial de fechamento de fissuras do que aqueles em dgua pura.

Mesmo diante deste contexto com pesquisas correntes sobre o tema, buscas na literatura
mostram que a maior parte das investigacdes sobre autocicatrizagdo avaliam o fechamento da
fissura na superficie, sendo poucos aqueles que abordam internamente este fendmeno. Sao raras
também as investigacdes que tratam da andlise da autocicatrizagdo em elementos sujeitos a

cargas sustentadas. Ambas essas observagdes sdo apontadas no trabalho de Ferrara et al.
(2018b).
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Assim, & proposto para a presente pesquisa estudar o potencial de autocicatrizacio
superficial e interna de compostos cimenticios com escoria de alto-forno com e sem Ca(OH),
como ativador alcalino. Os resultados produzidos poderdo servir de fundamento para o
desenvolvimento de tecnologias que promovam beneficios em termos de durabilidade e de

sustentabilidade de edificacdes.

1.2.  HIPOTESE

A escoéria de alto-forno introduzida em compostos cimenticios (cimento Portland +
BFS), com Ca(OH), como ativador alcalino, potencializa a autocicatriza¢do na superficie e

internamente de corpos de prova fissurados.

1.3.  OBJETIVOS: GERAL E ESPECIFICOS

Avaliar o potencial de autocicatrizagdo de uma escoria de alto-forno (BFS) em
compostos cimenticios (cimento Portland + BFS), com o emprego de Ca(OH), como ativador

alcalino.

Para alcangar a proposta do presente trabalho, foram propostos os seguintes objetivos
especificos:

— quantificar o fechamento de poros dos compostos cimenticios com BFS;

— identificar o percentual de substitui¢do de cimento Portland por BFS mais eficiente para

o estudo da autocicatrizagao;
— investigar 0s mecanismos atuantes na autocicatrizacao;

— avaliar o efeito do ativador alcalino Ca(OH), na autocicatrizagio.

1.4. DELIMITACAO DA PESQUISA

Para alcancar os objetivos propostos neste trabalho, foram definidas duas fases ([I] e

[II]) de estudo, sendo que a [I] serviu de subsidio para tomada de decisdo na [II]. Na primeira
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fase foram estudadas quatro misturas, sendo elas: A Ref — argamassa bésica de cimento e areia
— na propor¢do de 1:3, em massa, e S5, S7 e S9, argamassas com 50%, 75% e 90% de
substituicdo em massa de cimento Portland por BFS. A relagdo agua/material cimenticio foi
fixada em 0,54. Ja na Fase [II] foram empregadas as misturas Ref e S9, esta ultima escolhida
conforme critérios aplicados na Fase [I]. No estudo da autocicatrizacdo foi feito uso do ativador

alcalino Ca(OH),, adicionado em 5 e 10% com rela¢do a massa de BFS.

1.5.  ESTRUTURA DO TRABALHO

O presente trabalho foi estruturado em cinco capitulos principais: 1. Introdugao; 2.
Revisdo bibliografica; 3. Materiais e métodos; 4. Discussao de resultados; e Conclusdes.

No Capitulo 1 foi feita a justificativa da pesquisa e apresentado seus objetivos e
hipotese. Na sequéncia, no Capitulo 2, constam desde conceitos elementares sobre composi¢ao
quimica e hidratagdao do cimento Portland e BFS até a exposi¢ao das relagdes entre a porosidade,
autocicatrizacao ¢ a BFS.

No Capitulo 3 foram caracterizados os materiais empregados e apresentadas as
campanhas experimentais das fases [I] e [II] da pesquisa. No Capitulo 4 foram apresentados
resultados obtidos nas duas fases. Por fim, no ultimo capitulo constam as conclusdes do

trabalho.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo ¢ apresentada a revisdo da literatura sobre os assuntos estudados neste
trabalho. S@o abordados incialmente aspectos basicos, como a composi¢ao quimica e principais
caracteristicas dos mecanismos de hidratacao dos aglomerantes empregados. E discorrido sobre

a influéncia da BFS na porosidade e na autocicatrizagdo autdgena.

2.1.  AGLOMERANTES: CIMENTO E ESCORIA DE ALTO-FORNO

A literatura mostra que ha coincidéncias entre os principais elementos quimicos que
constituem o cimento Portland e a escoria de alto-forno. Ambos os materiais apresentam
propriedades cimentantes e reagem na presenca da agua, formando, inclusive, produtos de
hidratacdo semelhantes e com certas variagdes de proporcdes entre elementos quimicos.

Aspectos dessa natureza sao aqui tratados.

2.1.1. Cimento Portland

O cimento Portland se trata de um aglomerante hidraulico constituido essencialmente
de calcio, silicio, aluminio, ferro e oxigénio, além de outros elementos. A literatura aponta que
esses elementos estdo agrupados na forma de componentes quimicos (C,S, C3S, C3A e C3F) que
regem o comportamento dos produtos de hidratacdo gerados (MEHTA; MONTEIRO, 2014;
TAYLOR, 1990b). A seguir, estes aspectos sdo brevemente abordados.

2.1.1.1. Composicao quimica do cimento Portland

Em termos de o6xidos, o clinquer do cimento Portland possui tipicamente uma
composi¢do de Ca0 (67%), Si0, (22%), Al,05(5%) e Fe,03(3%). Contudo, o cimento Portland
¢ usualmente expresso na forma de componentes quimicos que regem o comportamento de
hidratacdo do cimento, sendo quatro os principais: alita (C3S), belita(C,S), fase aluminato (C3A)
e ferrita (C4AF) (TAYLOR, 1990b), em que C, S, A e F corresponde as formas elementares
dadas porCaO, SiO,, Al,0; e Fe,05. A Figura 1 identifica as fases via DRX.
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Figura 1 — DRX de uma amostra de clinquer pulverizado

Fonte: Mehta e Monteiro (2014)

Os componentes, ou fases, C,S ¢ o C3S sdo compostos por Ca, Si e O, podendo
apresentar impurezas (pequenas quantidades de Al, Fe, Mg e outros). Eles representam a maior
porcao dos constituintes quimicos do cimento Portland (NEVILLE, 2011). As caracteristicas

destas e das demais fases sao descritas na sequéncia.

— Fase alita ou silicato tricalcico (Ca3SiOs ou C3S)

O C3S ¢ o componente mais importante de todos os clinqueres do cimento Portland
comum, dos quais constitui de 50 a 70% (TAYLOR, 1990b), intervalo proximo do indicado
por Mehta e Monteiro (2014), que ¢ de 45 a 60%.

Mehta e Monteiro (2014) afirmam que, no empacotamento id6nico do C3S, a ocorréncia
de coordenagdo dos ions oxigénio em torno do célcio ¢ irregular, concentrando-se em um dos
lados (como na Figura 2), promovendo grandes vazios estruturais, o que contribui para a alta
energia e reatividade da estrutura. Esta caracteristica torna esta fase a mais importante o
desenvolvimento de resisténcia inicial, em especial até aos 28 dias de idade (TAYLOR, 1990b),

sendo a segunda maior responsavel pelo calor de hidratagao (BAUER, 2008).
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Figura 2 — Estrutura cristalina do C3S

Fonte: Adaptado de Mehta e Monteiro (2014)

— Fase belita ou silicato dicélcico (Ca,SiO, ou C,S)

Constituindo de 15-30% dos clinqueres de cimentos Portland comuns, o C,S apresenta
estrutura irregular, mas com vazios menores que os da alita, portanto, menos reativa. Esta fase
¢ substancialmente responsavel para o aumento adicional de resisténcia que ocorre em idades
posteriores aquela em que oC3S ¢ o principal atuante (MEHTA; MONTEIRO, 2014). No
decorrer de um ano, as contribui¢des de ganho de resisténcias obtidos a partir do alita pura e do
belita pura sdo praticamente os mesmos em condi¢cdes comparaveis (TAYLOR, 1990b). Com

relacdo ao calor de hidratagdo, ¢ baixa a contribuicdo desse componente (BAUER, 2008).

— Fase de aluminato ou aluminato tricalcico (CazAl,05 ou C3A)

O C3A representa de 6 a 12% da maioria dos clinqueres de cimento Portland.
Apresentando estrutura complexa e muitos vazios estruturais, que contribuem para a alta
reatividade (MEHTA; MONTEIRO, 2014), ¢ a fase que reage mais rapidamente com a agua,
podendo produzir efeitos indesejaveis (TAYLOR, 1990b). Este ultimo autor menciona um
intervalo de participagdo nos clinqueres dado por 5-10%. O aluminato tricalcico ¢ usualmente
responsavel pelo inicio da pega rdpida, de modo que o sulfato de cdlcio hidratado natural

(gipsita) € usualmente introduzido na moagem do clinquer para atuar como retardador de pega
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(BAUER, 2008). A estrutura do C3A puro € cubica, apresentando quantidades significativas de

impurezas (magnésio, sddio, potassio e silica).

— Fase de ferrita ou tetracalcio aluminoferrite (Ca,AlFeO5 ou C,AF)

O C4LAF representa de 5 a 15% da massa dos clinqueres de cimento Portland normais
(TAYLOR, 1990b), intervalo proximo do indicado por Mehta e Monteiro (2014), que ¢ de 6 a
8%. A taxa na qual esta fase reage com a 4gua € varidvel, devido a diferencas na composicao e
outras caracteristicas, mas em geral ¢ alta inicialmente e intermediaria entre as de alita e belita
em idades posteriores (TAYLOR, 1990b). Do mesmo modo que o C3A, quando puro, o
C4AFapresenta estrutura complexa, mas com muitos vazios estruturais, que contribuem para a
alta reatividade (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Esta fase pouco contribui para a resisténcia do
cimento hidratado (BAUER, 2008).

2.1.1.2. Equagdes de Bogue: Relagdes entre 6xidos e fases do cimento Portland

As propriedades do cimento estdo intimamente ligadas as proporgdes entre silicatos e
aluminatos, sendo o método de Bogue um procedimento para a determinagao desta relagdo a
partir dos 6xidos do cimento (BAUER, 2008), permitindo, assim, que o cimento seja expresso
em termos de C3S, C,S, C3A e CLAF (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

O processo para a determinagdo das proporgdes de silicatos e aluminatos consiste no
calculo da propor¢ao total de cal, deduzindo-se, a principio, as parcelas necessarias para a
formacao do sulfato de calcio e a cal livre, e, por seguinte, a cal necessaria para a formacao do
ferro aluminato de célcio, de aluminato tetracalcico e do silicato bicélcico (BAUER, 2008).

Alternativamente, Bauer (2008) e Mehta e Monteiro (2014) referenciam um sistema de
equagdes, fundamento no método de Bogue, que permite fazer a determinagao de aluminatos e
silicatos a partir dos o0xidos de um dado cimento. As equacdes citadas pelos autores se

encontram na ASTM C150:2007 (ASTM, 2007a) e sao como apresentadas abaixo:

%C3S = 4,071C- 7,600S - 6,718A - 1,430F - 2,852S" — 5,188C0,
%C,S = 2,867S - 0,7544 C3S
%C3;A = 2,650A - 1,692F
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%C,AF = 3,043F

Sendo: C = CaO 5 S = SiOz, A= A1203, F = F8203 € S, = SO3

As equagdes de Bogue se aplicam aos cimentos Portland com relagdao Al /Fe maior ou
igual a 0,64. Se a relagdo for menor do que 0,64, se aplica um outro conjunto de equagdes
incluido na ASTM C 150:2007 (ASTM, 2007a) (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

O método de Bogue ndo leva a resultados precisos, oferecendo apenas valores
indicativos, haja vista que a composi¢do do clinquer depende de alguns fatores, como, por
exemplo, a operagao do forno e do subsequente resfriamento (BAUER, 2008). A aplicagdo das
equagoes considera que as reagdes quimicas da formagao dos compostos do clinquer tenham se
completado e que a presenca de impurezas, como MgO e alcalis, possa ser ignorada (MEHTA;
MONTEIRO, 2014).

Mesmo pequenas diferencas em termos de 6xidos podem resultar em grandes diferengas

nos teores de seus componentes, como nos exemplos abaixo (MEHTA; MONTEIRO, 2014):

— Redugao de 1% no Al,0; promoveu o aumento de 4,3 e 4,0% respectivamente em C3A

e em C,S;

— Redugao de 1% no CaO e um aumento de 1% no SiO, causou a queda de 11,6% no C3S

e um aumento da mesma quantidade do C,S.

2.1.1.3. Mecanismo de hidratacao do cimento Portland

A hidratacdo do cimento pode ser dividida em dois mecanismos. O primeiro ¢ dito
hidratag@o por dissolugao-precipitacdo, se da no estagio inicial, quando ha grande mobilidade
i0nica, em que os compostos anidros do cimento sofrem dissolugdo, resultando na precipitagao
de hidratos. O segundo, chamado de hidratagdo no estado s6lido ou topoquimico do cimento,
consiste em reagdes diretamente na superficie dos compostos de cimento anidro, sem que os
compostos entre em solugdo (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Aqui serd dado mais énfase a
hidratacdo por dissolugdo-precipitagdo.

Ainda hoje ndo se conhece bem as caracteristicas das reacdes de endurecimento do

cimento, contudo, ¢ aceito que o mecanismo compreende a dissolugdo na agua, precipitagdes
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de cristais e gel com hidrdlise e hidratacdo dos outros componentes do cimento (BAUER,
2008). Enquanto os aluminatos (C3A e C,AF) tém alta velocidade de hidratagdo, sendo
determinante no enrijecimento (perda de consisténcia) e na pega (solidificacdo) da pasta de
cimento, a hidratacdo dos silicatos (C3S e C,S) tem papel dominante no endurecimento (taxa
de desenvolvimento de resisténcia) (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Assim, € convencional usar o termo hidratacdo para todas as reacdes (NEVILLE, 2011).
E usual discutir separadamente a hidratagio do cimento entre aluminatos e silicatos, como ¢

realizado na sequéncia.

a) Hidratacao de silicatos

Se enquadram como silicatos o C3S e o C,S (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Nao ha
convicgoes de que C3S e C,S resultem exatamente nos mesmos compostos hidratados, e, de
fato, os estudos apontam variagdes no silicato de célcio hidratado (C — S — H), principal
produto gerado pelos silicatos (NEVILLE, 2011).

Embora os produtos de hidratagdo do C3S e o C,S sejam estruturalmente semelhantes,
ha consideraveis diferengas na relagao calcio/silica e no teor de d4gua combinado (MEHTA;
MONTEIRO, 2014). A relacao célcio/silica apresenta grandes variagdes em funcao do método
que ¢ aplicado para aferi¢do, mas admite-se que esta relacao seja perto de 2,0 (NEVILLE,
2011).

O C—S —H possui caracteristica de um gel rigido, denominado gel de tobermorita
(mineral da natureza com estrutura semelhante ao C —S — H (NEVILLE, 2011). Isso € proprio
da reagdo apresentada pelos silicatos, em que o C3S se hidrolisa, isto €, separa-se em silicato
bicalcico C,S e hidroxido de calcio (Ca(OH), = CH). Por sua vez, o C,S combina-se com duas
moléculas de dgua formando um gel (ou estrutura de natureza cristalina, quando ocorrer em
altas temperaturas) (BAUER, 2008).

O CH liberado com a hidrélise do C3S precipita como cristal na solugdo com muito
calcio (BAUER, 2008). Este composto originado (CH) apresenta forma delgada de laminas
hexagonais, com espessura da ordem de dezenas de micrometros, que depois se fundem em

precipitados maci¢os (NEVILLE, 2011).
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Nao ha composic¢ao fixa para o C- S- H, mas, com a hidratacdo completa, a composi¢ado
aproximada do material ¢ C3S,H; (usada para célculos estequiométricos) (MEHTA;

MONTEIRO, 2014; NEVILLE, 2011), bem como abaixo:

2C,S + 6H>C,S,H; + 3CH

2C,S + 4H >C,S,H; + CH

Os dois silicatos precisam de quantidades aproximadas de dgua para hidratar, contudo,
0 C3S produz muito mais CH (NEVILLE, 2011). Analisando a quantidade de CH, espera-se que
um cimento com alto teor de C,S seja mais duravel (em um ambiente de aguas acidas e

sulfatadas) que um com alto teor de C3S. Com base em célculos estequiométricos, apresentam

(MEHTA; MONTEIRO, 2014):

C3S: 61% de C3S,Hze 39% de CH e precisa de 24% de 4gua para hidratar;
C,S: 82% de C3S,Hze 18% de CH e precisa de 21% de 4gua para hidratar.

As velocidades de reagdes do C,S e do C;3S sao muito diferentes, sendo que o C3S de um
modo geral caracteriza o comportamento do cimento (NEVILLE, 2011). Na presenga de
sulfatos (gipsita), o C3S se hidrata mais rapido que o C,S, comecando a hidratar com 1 hora
apods o contato da dgua com o cimento, contribuindo assim para o tempo de pega e a resisténcia
inicial. A velocidade rapida de hidratacao do C3S moido finamente ¢ fator importante na

produgdo do cimento de alta resisténcia inicial (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

b) Hidratagcdo de aluminatos

Basicamente os aluminatos presentes no cimento sio o C3;A e o C,AF (MEHTA;
MONTEIRO, 2014). As quantidades destes sdo baixas no cimento Portland. Contudo, o seu
comportamento e relacdo com outras produzem efeitos no material cimenticio que sdo de
interesse (NEVILLE, 2011).

Via de regra, ¢ indesejavel a presen¢a do C3A no cimento, pois pouco contribui para a

resisténcia. Além disso, quando o cimento ja estd endurecido, sob o ataque de sulfatos, este
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aluminato pode contribuir para expansdo do concreto, formando sulfatoaluminatos. Mas ha

aspectos positivos também promovidos por aluminatos (NEVILLE, 2011):

— na queima do clinquer, o C3A funciona como um fundante, reduzindo a temperatura e

facilitando a mistura da silica e da cal,;

— apresenta capacidade de fixagdo de ions cloreto pelo C3A.

A reagdo de C3A com a dgua ¢ imediata, formando hidratos, tais como C3AH¢, C4,AH;q
e C,AHg, com forte liberagao de calor (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Esta reacdo ¢ muito
violenta, marcada por um enrijecimento imediato (NEVILLE, 2011), sendo o C3A o responsavel
usualmente pelo inicio da pega rapida (BAUER, 2008).

Sao feitos ajustes para controlar a velocidade de reagdo do C3A, sendo o mais comum
através de gesso (CaS0;.2H,0) (gipsita), podendo ser inclusos outros sulfatos de calcio
também, como o heminidrato (CaSO,.1/2H,0) e a anidrita (CaSO3;) (NEVILLE, 2011).
Introduzido na moagem do clinquer (BAUER, 2008) e com concentracdo de 5 a 6% no cimento,
o sulfato leva a reducao da solubilidade do C;A (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Certas hidroxilas e alcalis também podem desacelerar a reagdao do C;A. Em particular,
ha evidéncias que a hidratagdo do C3A ¢ desacelerada pela agdo do Ca(OH),, liberado pela
hidrolise do C5S, uma vez que o C3A reage com o Ca(OH), resultando em C,AH; 4, que envolve
0 C3A einibe a suareagdio (MEHTA; MONTEIRO, 2014). Outra hipdtese € a de que o Ca(OH),
pode diminuir a concentragdo de ions de aluminato (NEVILLE, 2011).

O C3A e 0 C4AF se hidratam formando cristais de variados contetidos de a4gua e uma
fase amorfa gelatinosa (BAUER, 2013). O ferroaluminato (C,AF) ao reagir com a 4gua gera
produtos analogos ao gerados pela hidratagdo do C;A (MEHTA; MONTEIRO, 2014). A forma
estavel final do C3A ¢ provavelmente o C3AHg, um cristal ctibico, com evidéncias de que antes
ele possa passar pela forma hexagonal C4,AH;, (NEVILLE, 2011). Uma aproximac¢do, € nao

uma reagao estequiométrica conclusiva, para a forma final do C3A ¢é:

CsA + 6H >C3AH,

Na reag@o do C3A com a agua, dependendo da concentragdo de aluminato e ions sulfatos,

podem formar (MEHTA; MONTEIRO, 2014):
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- Etringita (trissulfoaluminato de célcio hidratado), que cristaliza na forma de pequenas

agulhas, como na expressao

[AI(OH),]~ + 3[S0,]>~ + 6[Ca]** + aq > C4AIS;H3,,

- e monossulfoaluminato (monossulfoaluminato de célcio hidratado), que cristaliza

como finas placas hexagonais, dada pela reagao

[AI(OH),]~ + [SO,]*" + 4[Ca]** + aq > C,AISH,g.

ApOs o sulfato ser consumido (proveniente da gipsita), a etringita se torna instavel e ¢
gradualmente convertida para a fase monossulfato. Esse € o produto final da hidratacdao do C;A

e C4AF em cimentos Portland com mais de 5% de C;A (MEHTA; MONTEIRO, 2014):

C¢AS3Hs, + 2C3S + 22H »  C,AISH g

2.1.1.4. Caracteristicas do C-S-H do cimento Portland

O C—S—H ¢ o principal produto de hidratagdo do cimento Portland (JOHN;
CINCOTTO, 1995; TAYLOR, 1990b). Ele constitui-se de produtos internos, que se formam
dentro do volume original de graos de cimento (e de escoria, quando existente), e de produtos
externos, nos espagos originalmente preenchidos com agua (TAYLOR; RICHARDSON;
BRYDSON, 2007).

As particulas do C-S-H apresentam formas diversas, se apresentando como particulas
fibrosas (a mais comum), planas e achatadas, além de malha reticulada e grao irregulares, com
comprimento de 0,5 um a 2 pm, e largura de 0,2 um (NEVILLE, 2011). A morfologia do C —
S — H interno tende a ser fibrosa, enquanto os externos apresentam fibras longas e lineares
(MEHTA; MONTEIRO, 2014).

Sabe-se que a composi¢do quimica, morfologia e nanoestrutura do C — S — H sdo muito
variaveis, sendo influenciadas por diversos fatores (TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON,

2010). Em particular, ha evidéncias experimentais que fortalecem a confianga nos modelos
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baseados em cadeias de “dreierkette” (SiO,) para a estrutura do C —S — H (SCHNEIDER;
CINCOTTO; PANEPUCCI, 2001), como no modelo esquematico da Figura 3.

Q, Q, Q, Q, Q,
® | oH
7
Si
/ \ <]
HO o 0
/ \ / \ /0\ /

AN N

Figura 3 — Representacdo esquematica de uma cadeia de silicatos

Fonte: Taylor (1997)

Pequenas quantidades de Fe, Mg, Ca, Si e outros ions podem estar presentes no C — S —
H (NEVILLE, 2011). O Mg, Fe e Ca migram rapidamente para o meio aquoso, € o Si em menor
grau, de onde resulta que o C — S — H interno apresente relagdo Ca/Si menor que o externo.

Este ¢ originado da hidratacao do C5S ao longo dos anos (MEHTA; MONTEIRO, 2014).

2.1.2. Escoria de alto-forno

A escoria de alto-forno ¢ formada como um liquido, em 1350-1550 °C, na fabricacao de
ferro gusa (TAYLOR, 1990b). Quando resfriada bruscamente no processo de granulacao, com
granulometria semelhante & de areias naturais, solidificam-se na forma vitrea e, assim,
apresentam propriedades aglutinantes (JOHN; CINCOTTO, 1995). Este coproduto consiste
essencialmente em silicatos e aluminossilicatos de calcio (HEWLETT, 2006). Neste contexto,
esta se¢ao trata de apresentar propriedades quimicas e reativas basicas que sao de interesse para

o desenvolvimento do presente trabalho.

2.1.2.1. Composi¢ao quimica

Na Europa Ocidental, para uma gama ampla de paises produtores de ago, os principais
componentes da escoria de alto-forno em termos de 6xidos sao MgO (0-21%),Al,05(5-33%),
Si0, (27-42%), e CaO (30-50%). Comparando com o cimento Portland, a escoria ¢

marcadamente menor em CaO e maior em aluminio e magnésio (TAYLOR, 1990b). Esses
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valores citados compreendem e/ou sdo proximos daqueles indicados por outras referéncias mais

recentes, como constam na Tabela 1.

2.1.2.2. Mecanismo de hidratacao

Estudos indicavam inicialmente que o processo de hidratagdo das escorias era considerado como
o das pozolanas. Contudo, desde um Simposio de Quimica do Cimento de 1938, a capacidade da escoria
em se hidratar na auséncia de Ca(OH), ja ¢ aceita. Atualmente, entende-se que o processo de hidratagdo
da escoria € semelhante ao do cimento, com dissolugdo e precipitagdo (JOHN; CINCOTTO, 1995). Ha
de se observar, entretanto, que na escéria, com a presenga de um halo amorfo, como na Figura 4, ndo é

visivel a ocorréncia das fases que ocorrem no cimento (Figura 1).

10 20 30 40 50 60 70 80
20 (degree)

Figura 4 — DRX de uma amostra de escoria de alto-forno pulverizada

Fonte: (LI; FARZADNIA; SHI, 2017)



Tabela 1 — Composicao quimica da escoria de alto-forno

36

Composi¢ao quimica da escoria de alto-forno (%)

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 Média 1?:5:;‘:)
Ca0 39,86 541 412 45 3500 4035 42,64 3509 427 4124 4321 3943 40,85 416 4,7
Si02 34,66 25,7 344 27,6 37,55 32,54 33,86 37,55 36,7 3637 33,08 31,19 3351 334 3,6
AI203 13,05 9,7 11,7 12,2 10,55 12,93 891 10,55 11,3 9,83 9,5 1341 1432 114 1,7
MgO 7.8 3.2 8,81 - 7,92 1041 739 7,92 7 7,41 577 932 743 7,5 1,8
SO3 1,81 2,4 0 3,5 2,95 - 1,62 295 02 1,62 235 425 06l 2,0 13
K20 0,54 0,51 031 - 1,07 039 052 1,07 - 0,41 - - - 0,6 0,3
Na20 0,33 0,46 0,29 - 024 031 028 024 - 0,28 - - 1,22 0,4 0,3
Fe203 0,25 2,1 1,43 1,27 028 022 0,69 028 - 026 043 - 0,32 0,7 0,6
TiO2 - - 0,58 - - - - - - - - - 0,6 -
Mn203 - - 0,3 - - - - - - - - - 0,3 -
1 (LLetal., 2015) 8 (SAHMARAN et al., 2015)
2 (MOHAMMED; HAMADA; YAMAJL, 2004) 9 (DARQUENNES et al., 2016)
3 (TOLEDO FILHO et al., 2005) 10 (MAES; SNOECK; DE BELIE, 2016)
4 (SISOMPHON; COPUROGLU; KOENDERS, 2012) 11

W

(SAHMARAN; YILDIRIM; ERDEM, 2013)
(HUANG; YE; DAMIDOT, 2014)
(GRUYAERT et al., 2015)

12
13

(OLIVIER et al., 2013)
(QIU; TAN; YANG, 2016)

(HUNG; SU; SU, 2018)
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Taylor (1990b), John e Cincotto (1995) citam estudos que concluiram que os principais
produtos de hidratacdo da escoria sdo essencialmente similares aqueles dados por cimentos Portland
puros, mas com quantidades de CH variaveis e inferiores.Em especial, investigagcdes recentes mostram
o C — S — H, aluminato de calcio hidratado (CAH), CH ¢ a etringita dentre os produtos de hidratagdo de
argamassas com percentuais variados de escoria de alto-forno (ALMEIDA; KLEMM, 2018;
GRUYAERT, 2010; LI, FARZADNIA; SHI, 2017; PANESAR; FRANCIS, 2014; TAYLOR;
RICHARDSON; BRYDSON, 2007).

Quando o cimento Portland ¢ misturado com BFS, produtos de hidratacdo de ambas as
reacdes sdo formados. Em particular, o CH produzido durante a hidratagdo do cimento Portland
atua como um reagente para a hidratagdo da escoria (GRUYAERT, 2010). Com o tempo, a
literatura mostra que a escoria de alto-forno tem influenciado de modo significativo nos
componentes da pasta hidratada (HADJ-SADOK et al., 2011; TAYLOR; RICHARDSON;
BRYDSON, 2007). A Figura Smostram imagens via MEV de pastas de cimento e escoria.

Anadlises via MEV mostraram que aos 360 dias a argamassa pura de cimento (MO)
apresenta estrutura de hidratos (cristais e gel) combinados as agulhas de etringita, enquanto
M50 (com 50% da escoéria de alto-forno) apresenta estrutura de hidratos que parece
relativamente mais densa e nao sdo detectadas agulhas de etringita (HADJ-SADOK et al.,
2011). E constatado também que as quantidades de CH nas pastas com escdria é reduzida com
o tempo, indicando que a escoria adicional deve estar consumindo o CH (TAYLOR;

RICHARDSON; BRYDSON, 2007).

(a) (b)

Figura 5 — Pastas de (a) cimento Portland puro (Anh — grdo de cimento nao hidratado)
e de (b) escoria de alto-forno (Slag Grain — grao de escoria ndo hidratado)

Fonte: (TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON, 2007)

Um tema recorrente na literatura € a atuag¢ao da carbonatacao nos produtos de hidratagao

formados em argamassas com BFS. Em particular, concretos com 65% de substituigdo de
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escoria apresentam maior penetragdo de carbonatacdo do que concretos com 50% de escoria.
(BOUIKNI; SWAMY; BALI, 2009). Contudo, argamassas de escoOria puras ativadas com
alcalis (silicato de sodio e hidroxido de s6dio) demonstraram menor formagao de CaCO5 em

comparagdo com argamassas de cimento (LI; FARZADNIA; SHI, 2017).

2.1.2.3. Reatividade da escoria de alto-forno no tempo

A literatura mostra que a taxa de hidratacdo de escoria tende a ser menor que a do
cimento, como ¢ apresentado por Gruyaert (2010), em que para a propor¢ao de 50% de cada
ligante se verificou, aos dois dias de idade, que ha 55% da massa total do cimento e 28% da
escoria ja& hidratadas. Em outro estudo, com 50% de cimento Portland e 50% de BFS, e
proporcao de “dgua/materiais cimentantes” de 0,50, verificou-se 37% da massa de escoria
reagida apos 28 dias de cura e cerca de 70% apos 2,5 anos (analise de imagem BSE). Para
substituicao de 85%, caiu para 39% a quantidade escoria reagida ap6s 2,5 anos (GRUYAERT;
ROBEYST; DE BELIE, 2010).

Taylor, Richardson e Brydson (2010) também perceberam que, aos 2 anos de idade, em
misturas variadas de cimento e BFS, enquanto a hidratagdo do cimento chega proxima a 100%
em todos os casos, o percentual de escoria reagida fica abaixo de 77%, de modo que, quanto
maior a quantidade de BFS em substitui¢do ao cimento Portland, menor o percentual hidratado.
Em particular, no referido estudo, foram verificados 36 e 77% de escoria reagida para misturas

com 90 e 10% de substituicdo, respectivamente.

2.1.2.4. Caracteristicas do C-S-H da escéria de alto-forno

Assim como no cimento Portland, em que o principal produto de hidratagdo ¢ o silicato
de calcio hidratado (C —S — H) (JOHN; CINCOTTO, 1995; SCHNEIDER; CINCOTTO;
PANEPUCCI, 2001; TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON, 2007), o C-S-H também ¢
tratado como o composto fundamental resultante da hidratacdo da escoria de alto-forno
(GRUYAERT, 2010; JOHN; CINCOTTO, 1995; TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON,
2007, 2010).

Ha evidéncias experimentais que fortalecem a confianca nos modelos baseados em cadeias de

“dreierkette” (SiO,) para a estrutura do C —S — H de BFS, como se propde ao cimento Portland

(SCHNEIDER; CINCOTTO; PANEPUCCI, 2001). Entretanto, estudos indicam que a razao molar
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Ca/Sido C — S — Hpara a escoria de alto-forno € menor que daquele gerado pela hidratagdo do cimento
Portland (GRUYAERT, 2010; JOHN; CINCOTTO, 1995; TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON,
2007, 2010).

Nas cadeias de dreierkette, quanto maior a quantidade de escdria na mistura da pasta,

1. Em particular, enquanto 33% ¢é ocupado

maior é o percentual de substituicdo de Si** por A
por Al e ndo por Si* para pastas de cimento, esse valor é de 59% para pastas com 90% de
escoria (TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON, 2010). Na Figura 6 consta uma

representacdao esquematica de uma cadeia de silicato.

Q, Q,(1A1) Q,(1A1) Q, Q, Q, O,{1A1} 0,(1A1)
o} e l
o] OH 0 OH
\Noe/ A4
Al /SI\
HO o o’ Mo $ CNAE SR o /c‘:?
/ 0 e
si” s \Si/ \Si/ /Si < \/ST /Al/ s
o/ \0 o/ \o 0/ \o 0/ \o c o o o o o o o0
(a) (b)
Figura 6 — Representagio esquematica - cadeia de silicato (a) com Al substituido

por Si** no tetraedro de ponte (b) Al"* substituido por Si** em um uma nio-ponte tetraédrica

Fonte: (JOHN; CINCOTTO, 1995)

Estudos indicam relagdes de Ca/Si entre 1,55-1,79 para o C — S — H em torno de graos
de clinquer puro, e no intervalo 0,9-1,3 para pastas contendo 70% de escoria em substitui¢ao
ao cimento Portland. De fato, para misturas variando de 10% a 90% de escoria, as
relacdes Ca/Si e Ca/(Si + Al)no produto externo do C — S — H diminuem com o aumento do
teor de escoria, e a relacdo Al/Si aumenta. Dos 14 meses para os 20 anos, enquanto em pastas
puras de cimento a relagdo Ca/Si aumentou no produto externo e ficou constante no produto
interno, ambos os valores reduziram neste periodo nas pastas contendo escoria (TAYLOR;

RICHARDSON; BRYDSON, 2010).

2.1.2.5. Ativacao de escorias de alto-forno

A ativagdo da escoria de alto-forno pode ser mecénica (moagem da escoria para

obtencao de superficies especifica elevada), térmica (elevagdo da temperatura da solugdo agua
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e escoria) e quimica. As duas primeiras formas apresentam limitagdes quanto as possibilidades
de aplicagdo (JOHN; CINCOTTO, 1995). Em particular, nesta pesquisa, ja se aplica a ativagao
mecanica, como bem ¢ explicado na secdo materiais sobre a microniza¢ao da escoria granular
com a obten¢do de um material fino.

Estudos anteriores apresentaram escorias reativas com superficie especifica (finura
blaine) de 3850 cm?*/g (DE SCHUTTER; TAERWE, 1995), 4170 cm?/g (TOLEDO FILHO et
al., 2005), 3970 cm?/g (GRUYAERT et al., 2015) 4250 cm?/g (YILDIRIM et al., 2015) e 3940
cm?/g (MAES; SNOECK; DE BELIE, 2016), enquanto para o cimento Portland constataram-
se valores de 4500 cm?/g (DE SCHUTTER; TAERWE, 1995), 3250 cm*/g (YILDIRIM et al.,
2015) e 3530 cm*g (MAES; SNOECK; DE BELIE, 2016). Em particular, Reschke (2003)
realizou a micronizagao de uma escoria de fundi¢cdo, obtendo 2280 cm?/g (finura blaine) para o
diametro médio de 26,4 um, enquanto o cimento Portland empregado era 3650 cm?/g com
particula média de 16,6 um.

No caso da ativagdo quimica, a de maior interesse pratico, o processo se da pela
combinacao de dois fatores: aceleracao da velocidade de dissolugdo, em fun¢ao do aumento do
pH, e aumento da concentracdo de ions na solucdo ja no inicio do processo de dissolugao.
Dentre os ativadores, estdo a cal hidratada (Ca(OH),), os sulfatos e hidratados com a gipsita,
hemidatro e a anidrita, hidroxidos (KOH e NaOH), os silicatos de sodio e potéssio, o cimento
Portland e misturas destes (JOHN; CINCOTTO, 1995).

No estudo de porosidade (Fase [I] na secao 3.3) da presente pesquisa, o ativador quimico
empregado ¢ apenas o cimento Portland. Motivado pelos resultados desta fase do estudo,
entendeu-se como importante realizar uma busca na literatura que correlaciona ativadores
quimicos alcalinos com a porosidade em argamassas com BFS. Somadas as informag¢des da
Fase [I] e aquelas j4 existentes na literatura, se extrai a hipotese de que o ativador alcalino pode
favorecer o efeito de autocicatrizagao para o composto cimenticio por meio das reagdes tardias,
com menor participacdo da carbonatagcdo, quando comparado a uma mistura sem ativador
alcalino.

A proxima secgdo trata das influéncias de ativadores quimicos alcalinos em materiais

cimenticios com escoria de alto-forno.

2.1.2.6. Ativadores alcalinos em materiais cimenticios com BFS

A porosidade de argamassas de escoria de alto-forno com ativadores alcalinos ¢
assemelhada a de argamassas de cimento Portland (YE et al., 2017). Contudo, ha diferencas

pontuais, vinculadas principalmente aos produtos de hidratagdo gerados e em decorréncia do
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processo de atuacdo da carbonatagdo na matriz cimenticia. Buscas na literatura mostraram que
esses fatores influenciam nas propriedades originadas nas argamassas, como a porosidade, a
resisténcia mecanica, a resisténcia a penetragdo de ions cloretos e a autocicatrizacio
(fechamento de fissuras).

Park, Ann e Cho (2015), estudando argamassas com escoria ativadas com trés ativadores
alcalinos (KOH, NaOH e Ca(OH),), verificaram que o gel C—S—H foi produzido
principalmente em conjunto com o CAH (aluminato de célcio hidratado), a uma baixa relacao
Ca/Si, enquanto a portlandita e o gel C—S —H foram os principais componentes em
argamassas de cimento Portland (argamassas de controle). Os autores constataram via PIM que
para a amostra de controle o volume total de poros foi de 0,102 mL/g, e, para aquelas com
escoria e ativadores, os valores estiveram entre 0,121 a 0,137 mL/g, volumes maiores esses
atribuidos a um aumento acentuado nos poros do gel (<0,01 um).

Pelo teste de permeabilidade a ions cloreto, conforme norma ASTM C 1202 (ASTM,
2012), Park, Ann e Cho (2015) notaram um valor total reduzido da carga passante para os
corpos de prova com escoria e ativador, o que confirmou a estrutura de poros modificada,
englobando um nivel inferior de poros capilares e superior de poros gel (faixa nao aberta ao
transporte idnico). Em particular, eles verificaram que a argamassa ativada com Ca(OH),
apresentou a menor quantidade de carga total passante no teste, isto ¢, 3600 coulombs (C),
diante de 4738 (NaOH), 6477 (KOH) e 8175 C (cimento Portland). A maior resisténcia ao
transporte i6nico foi atribuida a precipitagdo de Ca(OH), na matriz cimenticia, o que pode levar
a uma hidratacao posterior (tardia ou latente), como sugeriram os autores.

Ye et al. (2017), investigando argamassas de escoria de alto-forno ativadas com alcalis
sob carbonatagdo, verificaram que estas, antes da carbonatagao, podem exibir uma porosidade
comparavel a de argamassas de cimento Portland, mas uma estrutura de poros
significativamente mais refinada, com um niimero consideravel de poros na faixa de 10-100 nm
de diametro. Apos a carbonatagdo, os autores constataram uma redu¢do maior da porosidade
das argamassas com cimento Portland, relacionada principalmente a transformagao expansiva
de Ca(OH), para CaCO5. Enquanto isso, para as argamassas com alcalis, a pesquisa apontou
para uma cristalizagdo impedida de CaCO3, evento atribuido a formag¢do de C— S — H com
Ca/Si mais baixo a medida que se aumentava a quantidade de silicato de sodio, fato que pode
ter interrompido a precipitacdo do CaCOs.

Shi et al. (2018), investigando a durabilidade de argamassas de escoria ativadas por
alcalis (NaOH e silicato de s6dio), perceberam que a resisténcia a carbonata¢do das argamassas
cresceu com o aumento da dosagem de dlcalis e do modulo de silicato, efeito atribuido em

especial a maior alcalinidade. Estes autores apontaram também que, apés 56 dias de
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carbonatacdo, tanto a porosidade total quanto o tamanho médio dos poros aumentaram para as
argamassas de escoéria ativada com silicato de sddio, implicando na reducdo da resisténcia a
compressdo. Ao contrario, a carbonatagdo das argamassas de escoria ativadas com NaOH
tenderam a diminuir a porosidade total e o tamanho médio dos poros, resultando no aumento
da resisténcia a compressdo. A perda de resisténcia a compressdo das argamassas de escoria
ativadas com solu¢do de silicato de sddio foi explicada pela descalcificagdo da fase silico-
aluminato de calcio hidratado (CASH), enquanto a carbonatagdo da katoite (C3AHg) contribui
para o aumento da resisténcia a compressao das argamassas de escoria ativada com NaOH.

Em argamassas de escoria ativada por alcalis (AAS) — hidroxido de sdédio (NaOH) e
solu¢do de silicato de sodio (8,3% Na,0, 26,5% SiO, e 65,2% H,0) — sob processo de
carbonatacdo, Li, Farzadnia e Shi (2017) apontaram que a descalcificagdo do C—S — H foi a
principal reacdo na carbonatacdo de AAS, resultando em C — S — H com baixo teor de Ca/Si.
Os autores apontaram que o CaCO; foi formado em maior quantidade, com pequenas particulas
brancas redondas, em amostras de cimento Portland, preenchendo os poros e densificando a
matriz, enquanto nas amostras de argamassas AAS, a descalcificagdao do gel C — S — H, menor
para aquelas ativadas com NaOH e maior para aquelas com silicato de sodio, resultou em
aumento da porosidade dispersa na matriz. A maior resisténcia das amostras de cimento
Portland e a diminui¢do da resisténcia das argamassas AAS foram explicadas pelo efeito da

carbonatacdo na estrutura de poros gel das amostras.

Gruyaert et al. (2015) mostraram que os ativadores alcalinos estimulam as reagdes mais
do que a agua em materiais cimenticios com BFS. Os autores concluiram também que vigas de
concreto fissuradas, com cimento Portland e BFS (50 e 85% de substitui¢do), demonstram
autocicatrizacdo autdégena de fissuras abertas a flexd3o. Em particular, dentre diversas
combinac¢des de ativadores (NaOH, Ca(OH),, Na,CO5, KOH), a solugido de Ca(OH), e Na,CO4
(92,5 g Ca(OH), + 132,5 g Na,CO5 para 1 litro de agua) pareceu ser o ativador mais adequado
para estimular o fechamento de fissuras. Embora bons resultados tenham sido obtidos para esta
combinacado, a investigacao foi limitada a fissuras de até 0,125 mm. Os autores explicaram que
o fechamento da fissura se baseia, no fato de que de que no momento do aparecimento da
fissura, o contato do ativador com as particulas ndo hidratadas de BFS, novos produtos de

hidratag@o sdo formados, os quais preenchem a fissura e resultam em seu reparo.
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2.2.  POROSIDADE EM MATERIAIS CIMENTICIOS

Esta se¢do aborda o efeito ja conhecido da escéria de alto-forno na porosidade.
Inicialmente, sdo feitas definigdes gerais sobre o assunto em materiais cimenticios com cimento
Portland. Na sequéncia, ¢ tratado de forma direta a influéncia da escéria na estrutura do poro e

de técnicas para avaliar esta carateristica.

2.2.1. Classificagdo da porosidade

De acordo com o modo que se originam, a porosidade pode ser dividida em gel, capilar
e vazios de ar, com limites apresentados no
Quadro 1, e, que por St John, Poole e Sims (1998), Gruyaert (2010), Mehta e Monteiro

(2014) sao simplificadamente como descritas abaixo:

— Porosidade em gel: corresponde ao espago interlamelar (intercamada) na estrutura do

C — S — H. Sao os menores vazios tratados no material cimenticio;

— Porosidade capilar: refere-se a porosidade formada durante a hidratagdo, originalmente
constituidos de agua (GALLUCCI et al., 2007), uma vez que o volume dos materiais

que reagem ¢ menor do que o produto formado, possuindo formato irregular;

— Porosidade de ar aprisionado/incorporado (vazios de ar): trata-se dos vazios originados
em virtude do ar aprisionado durante o processo mistura, ou intencionalmente

incorporado por aditivos. Possuem formato aproximadamente esférico.

A porosidade pode ser definida como aberta ou fechada, denominada por "porosidade
aberta" aquela em os poros que estio conectados entre si e a superficie (MENENDEZ et al.,
2021), e "porosidade fechada" no caso de poros isolados (AUDENAERT, 2006). Com relacao
a dimensdo, ha classificacdes que sugerem a divisdo em micro, meso € macroporos (ALDEA
et al., 2000; MEHTA; MONTEIRO, 2014). As caracteristicas dos poros definem e/ou limitam
as técnicas de investigacao.

Aldea et al. (2000) propdem como mesoporos os que estdo contidos no intervalo entre
0,0025 e 0,05 um, sendo aqueles abaixo do valor minimo chamados de microporos, e, acima

do méaximo, de macroporos. De forma mais simples, Mehta e Monteiro (2014) estabelecem o
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limite de 0,05 pm, sendo que, abaixo dessa dimensdo, sdo caracterizados o microporos, e,
acima, o macroporos. Esses autores também observam que a resisténcia mecanica e a
permeabilidade sdo influenciadas por macroporos, enquanto os microporos exercem efeito

principalmente sobre a fluéncia e retracao.

Limites
Poro Fonte Subclassificacio
Inf (mm) | Sup (mm) | Inf (um) | Sup (um)
BRANDT (2009) | 0.0000005 | 0.00001 0.0005 0.01
ESPINOSA e Micro: d < Inm ; Meso: Inm<d< 25
- 0.000025 - 0.025
FRANKE (2006) nm
Gel
Micro "intercamada": d < 0,5 nm;
ST JOHN (1998)* - 0.00001 - 0.01 Micro: 0,5 nm <d <2,5 nm; Pequenos
gel capilares: 2,5 nm <d <10 nm
BRANDT (2009) | 0.00001 0.01 0.01 10
ESPINOSA e Micro: 25 nm < d < 50 nm; Meso: 50
0.000025 0.001 0.025 1
Capilar FRANKE (2006) nm < d <1000 nm (1 pum)
Médio: 10 nm < d < 50 nm; Grande:
ST JOHN (1998)* | 0.00001 0.01 0.01 10
50 nm < d < 10000 nm
Ar aprisionado: 10 pm < d ; Ar
BRANDT (2009) 0.01 1.25 10 1250 .
incorporado: 10 um<d< 1,25 mm
Vazios | ESPINOSA e
dear | FRANKE (2006) ) ) ) ) )
Ar aprisionado: 5 pm <d < 1000 pm;
ST JOHN (1998)* 0.005 2 5 2000 )
Ar incorporado: 10 pm <d

Quadro 1- Classificagao da porosidade em gel, capilar e vazios de ar

Rodrigues (2004), apos revisdo na literatura de classificagdes correntes, propde uma
distribuicdo de poros como na Figura 7 que corrobora para os valores apresentados no

Quadro 1. Ele ndo entra no mérito da classificagcdo de vazios de ar, contudo, o valor que
caracteriza a transi¢do entre poros gel e capilares ¢ de 0,01 pm, que concorda com Brandt

(2009), St John, Poole e Sims (1998).
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didmetro
dos poros

(m)

T T T T

0.001 0.01 0.1 1
‘ microporos mesoporos macroporos

Figura 7 — Classificagdo dos poros nas pastas de cimento

Fonte: Rodrigues (2004)

Assim, para discussoes no presente trabalho, adota-se também 0,01 pm como um ponto
de referéncia de transicao entre poros gel e capilares (Figura 7). Para vazios de ar, consideram-

se aqueles acima de 10 pum (0,01 mm).

2.2.2. Avaliagdo e caracterizacao da estrutura porosa

Dentre as técnicas para avaliar e caracterizar a estrutura porosa em materiais
cimenticios, pode-se citar o empregado da microscopia Optica, microscopia eletronica de
varredura (MEV), porosimetria por intrusao de mercario (PIM), adsor¢do de nitrogénio e
absor¢ao de agua e microtomografia. Algumas permitem investigar a porosidade total e outras
também forneceram informacdes sobre a porosidade aberta e/ou fechada e distribui¢dao de
tamanho de poro (GRUYAERT, 2010).

Nesta se¢do sdo abordadas a absorgdo de 4gua, PIM e microtomografia. E apresentada
também a técnica de excitagdo por impulso, empregada neste trabalho como uma medida

indireta da porosidade.
2.2.4.1. Absorcao de dgua
O ensaio de absor¢ao de agua ¢ um procedimento relativamente simples realizado por

meio da imersdo de corpo de prova em dgua, com ou sem fervura, conforme consta na NBR

9778:2009 (ABNT, 2009), que possibilita a obtenc¢do do indice de vazios da amostra por meio
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do percentual de absor¢do de dgua. Diferentemente da uCT e da PIM, técnicas descritas nas
secdes seguintes, a absor¢do de adgua ndo fornece a distribui¢do de poros (SCHWANTES-
CEZARIO et al., 2020).

Assim como a PIM (secdo 2.2.4.2), a absor¢do de dgua abrange poros permeaveis, isto
¢, poros abertos, ndo representando, desse modo, a porosidade absoluta do material. Contudo,
a absor¢do de dgua ¢ sensivel a poros menores do que os analisados pela PIM (TAYLOR, 1990)
e UCT, técnicas limitadas a poros até a ordem de 0,06 pm e 28 um, respectivamente
(SCHWANTES-CEZARIO et al., 2020).

Hadj-Sadok et al. (2011) estudando argamassas em que o cimento foi parcialmente
substituido em massa por 0% (MO0), 30% (M30) e 50% (M50) de BFS, chegaram a porosidades,

via ensaio de absorcao, aos 28, 90 e 360 dias, como apresentados na Tabela 2.

Tabela 2—Porosidade por absor¢ao de agua

Absorcao de agua (% em volume)

Argamassa — o dias  90dias 360 dias
MO 16,47 15,99 15,72
M30 17,61 17,10 16,76
M50 18,98 18,31 17,90

Fonte: Hadj-Sadok et al. (2011)

Pelos dados da Tabela 2, Hadj-Sadok et al. (2011) constataram que a porosidade total
das argamassas de escoria € superior a de argamassa de cimento, principalmente a substituicao

de 50%. Além disso, eles apontam que uma pequena variagao da absor¢do ¢ observada entre 90

e 360 dias.

2.2.4.2. Porosimetria por intrusdo de mercurio

Esse método se baseia no fato de que um liquido que ndo umedece um sé6lido poroso sé
entra em seus poros sob pressdo. Se os poros sdo considerados cilindricos, a pressdo (p)
necessaria para forcar o liquido a entrar neles ¢ dada pela equagcdo de Washburn (TAYLOR,

1990)

p=—4ycosf/d Equagdo 1
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onde y ¢ a tensdo superficial do liquido, 8 ¢ o angulo de contato e d ¢ o diametro do poro.

A porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM) ¢ uma técnica que permite avaliar a
distribuicdo de tamanho de poros e a porosidade, para diametros que variam de 360 a 0,003 mm
(YE et al., 2017). Na PIM, o “diametro limite” ¢ definido como aquele abaixo do qual muito
pouco mercurio penetra na amostra. Ele se situa a partir de onde comeca a inclinagdo mais
acentuada de uma curva de intruso, sendo o tempo mais demorado para a intrusdo, sugerindo
que o fluxo percolativo ocorre nas amostras neste didmetro aparente (PANESAR; FRANCIS,
2014).

A agua no solido afeta o emprego da PIM, de modo que a amostra deve primeiro ser
seca para teores de umidade abaixo do seu estado natural. Para este fim, € usual a dessor¢ao em
temperaturas normais ou em temperaturas elevadas. A estrutura porosa das pastas de cimento
resultante dos testes de intrusdo de merctrio € composta pelos poros capilares e parte da
porosidade de gel (TAYLOR, 1990).

Hé diferencas entre os valores de porosidade total obtidos de testes de absor¢ao de agua
e de intrusdo de mercurio. Sao decorrentes, em especial, pelo fato de o mercurio sé alcancar
uma fragdo relativamente pequena da porosidade do gel e, além disso, por existirem grandes
poros, de até 15 pum, que possuem uma entrada muito estreita s6 penetrados pela agua
(TAYLOR, 1990). A PIM se mostra limitada a poros da ordem 0,06 um (SCHWANTES-
CEZARIO et al., 2020).

Quando aumenta o volume dos poros do gel e diminui a porosidade capilar, a PIM ¢
incapaz de mostrar, em toda sua extensdo, as modificagcdes nas porosidades capilar e de gel.
Além disso, as pastas cimenticias podem sofrer danos ao receber a pressao de mercurio, no caso
de poros maiores com entradas estreitas, a pressao a ser intrudida pode deformar parcialmente
o poro e, consequentemente, o volume real de poros pode ser adulterado (TAYLOR, 1990).

Hadj-Sadok et al. (2011) observaram que a porosidade total das argamassas de escoria
(com 30 — M30 e50% — M50 no total de material cimentante) ¢ superior a da argamassa com

cimento Portland aos 28, 90 e 360 dias, como mostram os dados da Tabela 3.

Tabela 3— Porosidade total por PIM
Porosimetria total - PIM

Argamassa (% em volume)
28 dias 90 dias 360 dias
MO 11,20 10,90 10,40
M30 12,50 11,50 10,50
M50 14,15 13,45 11,60

Fonte: Hadj-Sadok et al. (2011)
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Os autores da pesquisa que produziram os resultados constantes na Tabela 5 concluiram
que a porosidade diminui com o tempo para todas as argamassas. No entanto, mencionam eles
que a diminui¢do € mais importante entre 90 e 360 dias para as argamassas de escoria (M30 e
MS50) em comparagdo com a argamassa M0. Citam também que variagdes semelhantes foram
observadas na literatura, por Cheng et al. (2005), e devem-se principalmente a redugdo do teor
de clinquer e a hidratagdo latente da escoria, que requer ativagdo por Ca(OH), resultante da
hidratacdo do clinquer.

Ainda, Hadj-Sadok et al. (2011) dizem que ap6s 90 dias, a distribui¢do do tamanho de
poros das argamassas de escoria (M30 e M50) € essencialmente relacionada a pequenos poros
(especialmente na fragdo que 50 nm) levando a uma densificagdo da microestrutura. Este efeito
¢ basicamente induzido por uma boa hidratagdo da escoria e demonstrou-se mais significativo

ap6s um longo periodo de cura imida (360 dias).

2.2.4.3. Microtomografia

A tomografia computadorizada (microtomografia ou pCT) ¢ uma combinagdo de
imagens de raios X obtidas de diferentes angulos para criar imagens 2D transversais ou
composi¢des 3D (FERRARA et al., 2018). A técnica ¢ baseada na medigao de raios X atenuados
passantes em um objeto por varios caminhos, que, por meio de modelos matematicos, resulta
na distribuicdo do coeficiente de atenuagdo para posicoes identificadas por pixels individuais,
definidos em escala cinza, de preto ao branco, possibilitando segmentar a imagem em partes
solidas e vazias utilizando ldminas (PROKOP et al., 2009), com resultados eficientes (alta
resolugdo) para objetos de pequena escala (FERRARA et al., 2018; RANACHOWSKI et al.,
2014).

Por esta técnica ¢ possivel determinar a porosidade total (porosidades aberta e fechada)
e a distribuicdo do tamanho dos poros (PROKOP et al., 2009; SCHWANTES-CEZARIO et al.,
2020). A porosidade aberta considera poros interligados por capilares, enquanto a porosidade
fechada considera poros isolados. A microtomografia tem sido aplicada para o estudo de vazios
(poros) (CNUDDE et al., 2011; RANACHOWSKI et al., 2014) e fissuras internas (SNOECK;
DE BELIE, 2015; VAN TITTELBOOM et al., 2016; VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013).
No meio sélido, € obtida também a diferenciacao de densidade em materiais (FERRARA et al.,
2018).

Embora a pCT apresente potencial para o estudo de poros e vazios, apds busca

sistematica na literatura, via EndNote nas bases Scopus, Web of Science ¢ Compendex,
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considerando os termos ligados a aplicagdo desta técnica a analise de porosidade em materiais
cimenticios com escoéria de alto-forno, a busca conduziu a apenas a um trabalho, desenvolvido
por Rivera et al. (2016).

No estudo citado acima, Rivera et al. (2016) empregaram hidroxido e silicato de potassio
na ativagdo da BFS, sendo a pCT utilizada de forma mensuravel apenas na investigagcdo de
vazios de ar (diametros médios de poros na ordem de 0,06 a 0,10 mm e maximos de 0,99 a 1,05
mm) e de fissuras devido ao efeito da temperatura. Apos 28 dias, os autores verificaram que
amostras com BFS, antes de submetidas ao efeito de temperatura, tinham porosidade total de
vazios de ar igual a 0,08%, valores inferiores aqueles para as amostras com cimento Portland
(1,68%), pozolanas (1,06%) e metacaulim (0,54%) como materiais cimentantes. A investigagao

nao abrangeu de forma mais aprofundada a distribui¢do de poros.

2.2.4.4. Técnica de excitagdo por impulso

Esta técnica consiste basicamente em excitar, com um leve impacto mecanico, €
produzir frequéncia naturais de vibracao que sao captadas por um transdutor (acelerdmetro de
contato ou microfone sem contato, por exemplo), como na ilustrado na Figura 8. Os sinais sao
analisados e a frequéncia ressonante fundamental ¢ isolada e medida pelo analisador de sinal
(ASTM 1876, 2007).

Trata-se de um ensaio nao destrutivo que permite a deteccdo de eventuais falhas
internas, como poros (abertos e fechados), fissuras (DUARTE et al.,, 2003), 1util na
caracterizacao de danos estruturais (COSSOLIN; PEREIRA, 2010).

APLIFICADOR
DE SINAL

TRANSDUTOR
IMPULSOR

o—

CORPO DE PROVA

ANALISADOR DE
FREQUENCIA

Figura 8 — Ilustracdo dos aparatos de ensaio na técnica de excitagdo por impulso

Fonte: adaptado da (ASTM 1876, 2007)

Através de frequéncias ressonantes fundamentais apropriadas, dimensdes e massa do

corpo de prova, ¢ possivel calcular algumas propriedades mecanicas, dentre elas o modulo de
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Young dindmico, o modulo de cisalhamento dindmico e o coeficiente de Poisson (ASTM 1876,
2007). Além das propriedades mecanicas do material, uma das respostas de interesse do ensaio
¢ a velocidade do pulso ultrassonico ao atravessar internamente a amostra exposta
(VENQUIARUTO, 2017).

Durante o ensaio, ocorre o amortecimento da onda de som, um fendmeno pelo qual a
energia mecanica ¢ dissipada em sistemas dindmicos. O amortecimento pode ser interno (do
material), estrutural (nas juntas e interfaces) e do fluido (através de interagdes fluido-estrutura).
Em particular, o amortecimento interno (Figura 9) resulta da dissipagdo de energia mecanica
dentro do material devido a varios processos microscopicos € macroscopicos, sendo a
dissipagdo de energia associada a defeitos microestruturais, como contornos de grao e

impurezas (DE SILVA, 2000).

Deslocamento

y(t)

Figura 9 —Amortecimento interno e dissipacao de ensaio na técnica de excitagao por

impulso

Fonte: Adaptado de De Silva (2000)

Apos busca sistematica na literatura, via EndNote nas bases Scopus, Web of Science e
Compendex, considerando os termos ligados a aplicagdo da técnica de excitacdo por impulso a
analise de porosidade em materiais cimenticios com escoéria de alto-forno, a busca nao retornou
pesquisas anteriores. Denota-se assim a auséncia de dados comparativos e do emprego em

trabalhos anteriores desta técnica da forma a que se propde o presente trabalho.
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2.3.  AUTOCICATRIZACAO EM MATERIAIS CIMENTICIOS

Nesta se¢do sao definidos os tipos de autocicatrizag¢do (autégena e autobnoma), conceitos
e generalidades sobre o tema, com ateng@o especial aqueles ligados aos materiais cimenticios
com escoria de alto-forno. Abordam-se também variaveis influenciantes na autocicatrizagao:
idade de fissura; condi¢des de exposicdo e tempo; estado de tensdo. Por fim, sdo tratados

mecanismos empregados para a avaliacao do fenémeno.

2.3.1. Classificagao e caracterizagao da autocicatrizagao

A autocicatrizagdo refere-se a capacidade de materiais promoverem o fechamento de
fissuras de forma independente (NL AGENCY, 2011). Pode-se dividir este fendmeno em
autdgena e autonoma (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013), sendo:

— autocicatrizagcdo autdgena: caracterizada pela capacidade de cicatrizagao intrinseca, ou
seja, realizada por componentes do proprio material cimenticio, que também podem
estar presentes quando o compdsito cimenticio nao for dosado especificamente para a

autocicatrizacao;

— autocicatrizagdo autonoma: se relaciona a capacidade de cicatrizacdo proporcionada
pela introducdo de componentes ao compodsito (VAN TITTELBOOM; DE BELIE,
2013). Dentre eles, pode se citar o emprego de polimeros ou minerais encapsulados ou

bactérias (FERRARA et al., 2018).

Os mecanismos autogenos sao geralmente limitados a cicatrizac¢do de fissuras de largura
de cerca de 100-150 pum. Em contraste, a maioria dos mecanismos autdnomos podem fechar

fissuras de 300 pum, e, as vezes, até mais de | mm (DE BELIE et al., 2018).

O enfoque da presente pesquisa acontece sobre a autocicatrizacdo autdgena, a qual sera
dada mais aten¢do daqui em diante. A este processo podem ser atribuidos dois mecanismos

principais (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013):

— Hidratag@o de particulas de cimento nao hidratadas;
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— Dissolugéo e subsequente carbonata¢do de Ca(OH)s,.

Além desses dois mecanismos, a expansao da matriz e o bloqueio da fissura por detritos
presentes na agua de entrada ou particulas de concreto soltas resultantes de fissuras também

podem caracterizar a autocicatriza¢ao autdégena (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013).

Para Zhong e¢ Yao (2008), as principais causas de autocicatrizagdo autégena sao
baseadas em processos quimicos, fisicos € mecanicos. Eles dizem que, neste caso, a
autocicatrizacao do concreto danificado, basicamente, ¢ um processo de fechamento de fissuras
com produtos de hidratacdo de particulas cimenticias ndo hidratadas ou ndo completamente

hidratadas.

A contribuicdo global desses mecanismos continua sendo uma questao de debate.
Quando se trata de concreto, 0 mecanismo aparentemente com a maior capacidade para resultar
em cicatrizacdo autdégena depende da idade do concreto no momento da fissuracdo. Em
concretos jovens com cimento Portland, devido ao seu teor relativamente elevado de particulas
de cimento ndo hidratadas, a hidratacao em curso € o principal mecanismo de autocicatrizagao.
Enquanto em concretos ndo jovens, a precipitagdo de carbonato de calcio (CaCO3) se torna o

principal mecanismo (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013).

De acordo com Van Tittelboom e De Belie (2013), a autocicatrizagdao autdogena ¢ mais
efetiva quando: as larguras das fissuras sdo restritas; ha fornecimento de 4gua; ha melhoras na
possibilidade de hidratacdo ou cristalizacdo continua. A Figura 10 ilustra cada uma das
situagdes. Os autores apontam que existem opinides diferentes sobre o mecanismo principal
que causa cicatrizagdo autdgena, contudo, os pesquisadores concordam que, para cada

mecanismo, a presenca de agua ¢ essencial.

B C

Figura 10 —Melhoria da cicatrizagdo autégena por: (A) restricdo da largura da fissura, (B)
fornecimento de agua (C) ou hidratacao e cristalizagdo melhorada (continua)

Fonte: Van Tittelboom e De Belie (2013)
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Ha tentativas para estimular a autocicatriza¢do autégena por meio de adigdo, como
pesquisa em que parte do cimento € substituido por cinzas volantes ou escoérias de alto-forno,
respectivamente, materiais hidraulicos pozolanicos e latentes. Sdo observadas quantidades
elevadas destes aglutinantes que permanecem sem hidratagdo, mesmo para materiais
cimentantes ndo jovens, potencializando a autocicatrizagdo autdégena devido a hidratagdo em
curso. E verificado também na literatura o uso de aditivos expansivos na tentativa de otimizar

o processo (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013).

2.3.2. Variaveis influenciantes na autocicatrizagao autdogena

Os materiais constituintes nas misturas, como diferentes cimentos e aditivos minerais,
o ambiente de exposi¢do, a quantidade de dano produzida por meio de esfor¢os mecanicos, a
idade de fissuragdo e teor de Ca*", tamanho da fissura (SILVA et al., 2021), temperatura, pH
(KRELANI, 2015), dentre outras variaveis, influenciam diretamente na ativagdo dos
mecanismos de autocicatrizagcdo. Abaixo serdo discutidos de modo especial sobre a idade de

fissuragdo, a condigdo de exposicio, o teor de Ca>* e o estado de tensdo e de dano.

2.3.2.1. Idade de fissuragao

A literatura aponta que de acordo com a idade do material cimenticio sao identificados
os fatores que promovem a fissuragdo e quais 0os mecanismos potenciais que podem atuar na
autocicatrizacdo. Desse modo, a idade influencia tanto nas caracteristicas das fissuras como no
eventual processo que podera estar atuando no seu fechamento.

Hoje ¢ sabido que os principais mecanismos atuantes na cicatrizagdo autdogena sao a
hidratag¢do continua do material cimentante e a precipitacdo de cristais de carbonato de célcio
(ALDEA et al., 2000; DE BELIE et al., 2018; VAN TITTELBOOM et al., 2016). H4 também
a contribuicdo pela deposicao de pequenas particulas e pela expansdo da pasta cimenticia em
contato com a dgua (ALDEA et al., 2000; DE BELIE et al., 2018).

Desse modo, para concretos jovens, a hidratacdo de particulas ndo hidratadas € o efeito
mais importante, enquanto para idades avangadas, o principal mecanismo ¢ a precipitacdo de
carbonato de calcio (VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013). Isso faz da autocicatrizagao

autogena pouco eficiente a longo prazo para composto apenas com cimento Portland puro
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(SOURADEEP; KUA, 2016; VAN TITTELBOOM et al., 2012a), sendo inclusive os estudos
realizados a curto prazo (YILDIRIM et al., 2018).

Diante das limitagdes impostas pelo tempo na autocicatrizagdo autdgena em materiais
cimenticios apenas com cimento Portland, hé a possibilidade da introdu¢do de materiais como
a BFS e de cinzas volantes. Esses dois elementos reagem de forma mais lenta que o clinquer,
possibilitando assim a persisténcia de particulas ndo hidratadas durante mais tempo
(SOURADEEP; KUA, 2016; VAN TITTELBOOM et al., 2012b).

Em funcdo da idade esta também o tipo de fator que promove a fissuragdo (FERRARA
et al., 2018). Concretos jovens apresentam fissuras devido ao efeito da retragao (YANG;
YANG; LI, 2011) e a movimentagdo térmica (SAHMARAN et al., 2015). Ja fissuras originadas
em idades superiores a idade de projeto, usualmente 28 dias em situagdo padrao, sdao induzidas
por carga ou deformacao da estrutura em condicdes de servico (FERRARA et al., 2018).

Assim, para fissuras em idades superiores, a viabilidade de autocicatrizacdo tem sido
verificada através de agentes que permanecem em um periodo de dorméncia, como, por
exemplo, bactérias, misturas cristalinas, polimeros encapsulados. Ha também casos em que se
utilizam materiais cimenticios complementares, como cinzas volantes e escoria, cuja atividade
¢ lenta, e consequentemente podem contribuir para a autocicatrizagdo autogena em idades

superiores (FERRARA et al., 2018).

2.3.2.2.  Condigodes e tempo de exposi¢ao

Sao diversas as condi¢des ambientais que os materiais cimenticios podem estar
submetidos em condi¢des reais. Percebe-se que, nos estudos correntes, ¢ usual buscar
reproduzir formas de exposigdes compativeis com o meio no qual o material poderia ser
empregado. E a literatura tem mostrado que o comportamento, os produtos gerados e a
ocorréncia ou ndo da autocicatrizagdo esta ligado a condigdes de exposicdo que o elemento
fissurado se encontra.

Constatam-se varias situagdes em que o material é exposto, com exposi¢do ao clima
local ou ao ar em sala climatizada com temperatura e umidade relativa controladas
(SAHMARAN; YILDIRIM; ERDEM, 2013), submersdo em agua (NISHIWAKI et al., 2012,
2014) (em diferentes temperaturas (FERRARA et al., 2018)), ciclos timido/seco (YANG et al.,
2009), ciclos de congelamento/descongelamento (SAHMARAN; YILDIRIM; ERDEM, 2013)
e ciclos de inverno/verdo (FERRARA et al., 2018).

Em geral, para a maioria das técnicas de autocicatrizagao, a 4gua liquida ou um ambiente

umido sdo necessarios para desenvolver o processo de autocicatrizagdo (FERRARA et al.,
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2018; VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013). Exce¢do a esta regra parece ser no caso de
polimeros liquidos encapsulados, como ¢ nos estudos indicados por Van Tittelboom et al.
(2012a).

Geralmente se emprega agua destilada ou de torneira. Mas também se adicionam
substancias agressivas, como na simulacdo de dgua do mar (FERRARA et al., 2018). Em
situacdes especificas, ha a inclusdo de ativadores, como ¢é o caso de um estudo indicado por
Gruyaert et al. (2015), em que materiais cimenticios, contendo BFS, submersos em solugdes
com ativadores alcalinos (Ca(OH), + Na2CO;) demonstraram maior potencial para o
fechamento de fissuras do que quando submersos em agua pura.

Com relagdo ao tempo de exposicdo, na literatura ha uma grande variagdo, o que €
fortemente dependente da técnica de autocicatrizagdao aplicada (FERRARA et al., 2018).
Enquanto capsulas cheias de cianoacrilato podem cicatrizar fissuras em menos de um minuto
(VAN TITTELBOOM; DE BELIE, 2013), na autocicatrizagdo autdgena o processo na maioria
das vezes ocorre apds 35-50 dias (FERRARA et al., 2018) e pode continuar mesmo para
periodos maiores que um ano (FERRARA; KRELANI; MORETTI, 2016).

2.3.2.3. Tamanho da fissura, nivel de dano e estado de tensao

A maioria dos testes relatados na literatura tem analisado o desempenho de
autocicatrizacao em corpos de prova nao submetidos a carregamento sustentado. No entanto,
os elementos estruturais em condi¢des de servigo estao sujeitos a cargas permanentes que geram
estados de tensdo através da fissura. Um esfor¢o de compressao podera ter um efeito benéfico
na cicatrizagao, pois fechara parcialmente a fissura. Por outro lado, uma tensdo de tragao tera
um efeito adverso na cicatrizagdo (FERRARA et al., 2018).

Em particular, Yildirim et al. (2015) investigando vigas de cimento Portland, com
diferentes adigdes (ora, inclusive, com 33% de BFS em massa como material cimenticio),
introduziram fissuras via flexdo com 4 pontos, e, apos, submeteram algumas a carregamento
sustentado progressivamente crescente (Figura 11). Avaliando o desempenho de
autocicatrizagdo por meio de velocidade do pulso ultrassonico, verificaram uma ligeira

diminui¢do na recuperagdo da resisténcia em comparacdo com aqueles sem carga.
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(b)

Figura 11 —(a) Flexdo simples com 3 pontos sustentada e (b) pecas do equipamento empregado por
Yildirim et al. (2015) no estudo de autocicatriza¢ao

Fonte: Yildirim et al. (2015)

Convém observar que, na ocorréncia de carregamento ciclico, a autocicatrizacdo pode
ser interrompida ou prejudicada se a fissura estiver instavel. O uso de um material de
cicatrizagdo muito elastico que adere bem as paredes da fissura e mantém a fissura vedada tem
sido alvo de estudo (FERRARA et al., 2018). Outro aspecto a ser avaliado se refere ao grau de
fissuragdo e o dano gerado, que podem interferir ou limitar a capacidade autocicatrizante
(SINGH; GUPTA, 2020).

Neste ultimo caso, Singh e Gupta (2020), avaliando argamassas fissuradas e definindo
dano como a reducdo da velocidade de ultrassom apds a abertura de fissura, observaram que a
autocicatrizacao se demonstra dependente do grau de dano (fissuragdo). Eles perceberam que,
dentro de certo limite, a medida que o dano aumenta, hé resultados mais expressivos da atuagao
da autocicatrizagdo. Os autores apontam que um dos fatores que leva isso a ocorrer ¢ a maior

disponibilidade de agua e oxigénio através de fissuras (SINGH; GUPTA, 2020).
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Contudo, h4d um “dano limite” para o comportamento apontado no paragrafo anterior
(SINGH; GUPTA, 2020). Em concretos, a taxa de atuagdo da autocicatrizagdo cresce com o
aumento do grau de dano a medida que se aproxima desse “dano limite”; e, quando o grau de
dano excede o limite, a taxa de autocicatrizagdo diminui com o aumento do grau de dano. A
literatura aponta que o limite de dano para concreto de resisténcia normal ¢ maior do que para

concreto de alta resisténcia (ZHONG; YAO, 2008).

2.3.3. Avaliacao e caracterizacao da autocicatrizagao

Dentre os procedimentos empregados para avaliar a autocicatrizacdo em uso em

pesquisas correntes atuais, € possivel agrupar boa parte delas em 3 grupos bem definidos:

1. Procedimentos de analise visual e de mensuragdo de fissuras: andlise superficial (lupa,

microscopio, MEV etc.) e andlise interna (microtomografia);

2. Procedimentos baseados na recuperagao de durabilidade: permeabilidade (a agua e ao

gas) e penetracao de ions cloreto.

3. Procedimentos baseados na recuperacdo mecanica: testes por meio de ondas de

ultrassom e testes mecanicos.

Hé na literatura outros procedimentos caracteristicos além dos citados nos grupos acima.
Em particular, ¢ usual também a realizacao de procedimentos complementares para a analise
visual (MEV/EDS, lupa etc.) e quimica (dispersdo de raios - DRX, fluorescéncia de raios X —
FRX, Espectroscopia Raman, TG etc.) para caracterizagdo do material (produtos de
autocicatrizac¢do) gerado nas fissuras.

Na sequéncia é discorrido de forma breve sobre cada um dos grupos acima. E dada
énfase aos procedimentos que se propdem aplicar na presente pesquisa. Dedica-se também uma

secdo sobre os procedimentos para investigacao dos produtos de autocicatrizagao.

2.3.3.1.  Procedimentos baseados em analise visual superficial

A evolugdo das fissuras superficiais ¢ o método mais direto para avaliar a
autocicatrizacdo. As avaliagdes variam desde a olho nu até técnicas de microscopia, incluindo,

cameras fotograficas, microscopia otica e microscopia eletronica (FERRARA et al., 2018).
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Em particular, a fotografia de superficie e a microscopia otica podem ser aplicadas a
uma amostra sem a necessidade de destrui-las. Portanto, esses dois métodos sdo os mais
adequados para observagdes repetidas ao longo de todo o periodo de cicatrizagdo. O registro de
imagens com ao menos um desses dois procedimentos estd presente em praticamente todos os
estudos de autocicatrizagao verificados na literatura.

Sao muitos os estudos que mostram que a autocicatrizacdo € capaz de fechar fissuras
superficiais (SISOMPHON; COPUROGLU; KOENDERS, 2012). Mas a eficacia deve ser
avaliada também com referéncia a sua capacidade de fechar as fissuras internamente
(FERRARA etal., 2018). Em particular, destaca-se a microtomografia computadorizada (uCT),

técnica descrita na secdo 2.2.4.3, para tal investigacao.

2.3.3.2.  Procedimentos baseados em analise interna - pCT

A caracterizacdo da cicatrizagcdo apenas a partir da superficie ndo ¢ suficiente para
avaliar ou verificar a extensao da cicatrizacdo em toda a amostra. Esta informacao, no entanto,
¢ muito importante para fornecer informacgdes sobre a extensdo da cicatrizagdo e sua eficécia,
pois a eficiéncia da cicatrizagdo depende da quantidade e distribui¢do dos produtos de
cicatrizagdo formados (CHINDASIRIPHAN; YOKOTA; PIMPAKAN, 2020).

A pnCT apresenta-se como uma técnica nao destrutiva que gera imagens tridimensionais
combinando uma série de micrografias transversais. Essas micrografias sdo baseadas na
atenuagao dos raios X em diferentes posi¢des ¢ dependem do niimero atomico e da densidade
do material (CNUDDE; JACOBS, 2004). A quantidade total e a distribui¢do dos produtos de
cicatriza¢do na matriz cimenticia podem assim ser investigadas sem perturbar os produtos de
hidratacao formados no interior da fissura. Além disso, como a uCT de raios-X nao ¢ destrutiva,
a estrutura interna da mesma amostra pode ser comparada ¢ analisada antes e depois da
cicatrizagdo (CHINDASIRIPHAN; YOKOTA; PIMPAKAN, 2020).

Em um trabalho realizado por Snoeck et al. (2016) de autocicatrizacdo autodgena,
verificou-se que ocorreu fechamento da fissura na superficie, contudo por pCT, foi constatado
que o fechamento se situa somente préximo a extremidade da fissura (0 a 800-1000 um), dada
pela formagdo do carbonato de célcio.

Um estudo de pCT de biodeposicio (DE MUYNCK et al., 2011) e outro de
autocicatriza¢do bacteriana forneceram boas quantificagdes da quantidade (em volume) dos
produtos de cicatrizacdo (WANG et al., 2014). Neste ultimo trabalho, os produtos precipitados
se concentraram mais na profundidade de 0 a 500 pm, mas alcancando até a profundidade

proxima de 3000 um. A autocicatrizacdo bacteriana ocorre em maior extensdo em relagdo a
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cicatrizagdo autogena, pois seu mecanismo nao depende apenas dos reagentes disponiveis na
matriz cimenticia, mas € resultado do metabolismo bacteriano (SNOECK et al., 2016a).

Investigando a recuperacdo autégena em concretos fissurados por analise 3D via pCT,
Fan e Li (2015) verificaram que a extensdo e a taxa de cicatriza¢ao dependiam fortemente da
largura inicial da fissura na superficie de modo que a menor largura favoreceu a
autocicatrizag¢do rapida e robusta. Além disso, a regido fissurada proxima a superficie (de 0 a
50 e 150 um abaixo da superficie) pode ser selada rapidamente com precipitados cristalinos.
Em profundidades maiores, o processo de cicatrizacdo demora mais e € mais provavel devido

a hidratagdo continua e reagdes pozolanicas.

2.3.3.3.  Procedimentos baseados na recuperagao de durabilidade

Sao verificadas na literatura varias metodologias de teste para avaliar os efeitos da
autocicatrizacdo através da recuperacdo em propriedades relacionadas a durabilidade,
incluindo, por exemplo, medi¢des de permeabilidade a 4gua e ao gas, bem como resisténcia a
penetracao de ions cloreto.

A permeabilidade de materiais cimenticios esta estritamente relacionada as taxas nas
quais os liquidos e gases se difundem através dele. H4 duas versdes do teste em uso para a
avaliacdo da permeabilidade de corpos de prova fissurados, pela avaliagdo da diminuigdo da
pressao (altura da agua) apos um determinado periodo e pela avaliacdo do fluxo de agua
passando pelo corpo de prova durante um determinado periodo (FERRARA et al., 2018).

Em particular, um teste de permeabilidade foi projetado e construido para avaliar a
capacidade de autocicatrizagdo autdogena de argamassas de cimento de escoria de alto-forno
(BFS) por Palin, Jonkers e Wiktor (2016). Corpos de prova cilindricos, envolvidos com
polietileno, foram divididos por compressao diametral. As amostras receberam espagadores de
modo que as larguras de fissuras ficaram definidas por 0,2 ou 0,4 mm e, entdo, foram ensaiadas
no teste de permeabilidade a 4gua em diferentes idades (Figura 12). Os autores obtiveram
resultados satisfatorios para a autocicatrizagdo. As amostras com fissuras de 0,4 mm tiveram
diminui¢des na permeabilidade de 66% apds 28 dias de submersio em agua do mar. A
precipitagdo de aragonita e brucita nas fissuras foram as principais causas de cicatrizagdo das

fissuras.
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Figura 12 —Ilustragdo esquematica das configuracdes (A) da tensdo de divisdo usada para
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separar diametralmente os corpos de prova e (B) do teste de permeabilidade

Fonte: Palin, Jonkers ¢ Wiktor (2016)

A penetracao de ions cloreto no concreto, incluindo em concretos fissurados, ¢ medida
por meio de diferentes técnicas, como a difusdo de cloreto por imersao e a migragao de cloreto
entre células. Embora existam poucos estudos que avaliem concretos fissurados pelo teste
rapido de permeabilidade de ion cloreto (ASTM C1202: Standard test method for electrical
indication of concrete’s ability to resist chloride ion penetration (ASTM, 2012)), este tem sido
amplamente empregado para caracterizar a durabilidade do concreto (FERRARA et al., 2018).

A difusdo de cloretos fornece uma ideia da interconectividade dos poros finos no
concreto, que sdo muito finos para permitir o fluxo de dgua (AITCIN, 2008). Desse modo,
espera-se que a técnica avalie um universo de fissuras possivelmente mais amplo do que o teste
de permeabilidade a 4gua. Ainda assim, ha na literatura boas correlacdes de resultados entre os
testes de permeabilidade a 4gua e a difusdo de ions cloreto (FERRARA et al., 2018). A
eficiéncia da autocicatrizacdo pelo teste de migracdo rapida de cloreto foi estudada por
Jacobsen, Sellevold (1996), Hadj-Sadok et al. (2011), Wang et al. (2013), Sahmaran, Yildirim
e Erdem (2013), Park, Ann e Cho (2015), Darquennes et al. (2016), entre outros.
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2.3.3.4. Procedimentos baseados na recuperagdo mecanica

Enquanto nos métodos baseados na recuperagdo da durabilidade ¢ obtida uma
interpretacao direta do processo de cicatrizagdo ocorrido, nos casos de testes mecanicos, obtém-
se um indicativo do comportamento "estrutural" da amostra, de modo que as segoes transversais
fissuradas e autocicatrizadas desempenham um papel dominante. S3o ensaios normalmente
observados: compressdo simples, flexdo (com 3 e 4 pontos) e compressdo diametral
(FERRARA et al., 2018).

Para avaliar a autocicatrizacao pela recuperagdo das propriedades mecéanicas, 0 mesmo
teste realizado na pré-fissuracao € repetido apds o periodo de autocicatrizagdo. A comparagao
entre as propriedades mecanicas no momento da pré-fissuracao e apds o periodo de exposi¢ao
¢ assumida como um indicador da eficidcia da cicatrizacdo. Convém observar que as
propriedades mecéanicas em materiais cimenticios evoluem com o tempo também sem
autocicatrizacao, evento que deve ser considerado na analise (FERRARA et al., 2018).

Como ja abordado na se¢do 2.2.4.4, destaca-se o empregado de técnicas ultrassonicas,
aplicadas ao longo do tempo para detectar defeitos internos, fissuras ou vazios em materiais,
como concreto e argamassas. Assim, espera-se que sejam eficazes também na caracterizagao
do processo reverso de fechamento de fissuras e na recuperacdo de desempenho devido a
autocicatrizacdo. Estas técnicas permitem verificar a eficacia das tecnologias de
autocicatrizacdo propostas diretamente no local, possibilitando, assim, monitorar

continuamente as caracteristicas do material no tempo (FERRARA et al., 2018).

2.3.3.5. Procedimentos para investiga¢cdo dos produtos de autocicatrizagao

Constata-se o emprego de técnicas analiticas instrumentadas com sucesso para

caracterizar a natureza de produtos de autocicatrizagdo. Dentre elas, pode-se citar as a seguir:
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DRX, empregada por Kong, Wang e Liu (2018), Li, Farzadnia e Shi (2017),
Park, Ann e Cho (2015), Shi et al. (2018), para a avaliagdo qualitativa de fases
cristalinas e quantificagdo consecutiva via refinamento Rietveld dos produtos de

autocicatrizacdo extraidos manualmente;

FRX, empregada por Li, Farzadnia e Shi (2017), Park, Ann e Cho (2015), para
levantamento de elementos quimicos dos produtos de autocicatrizagdo extraidos

manualmente;

MEV/EDS, empregada por Li, Farzadnia e Shi (2017), Almeida e Klemm
(2018), e Hadj-Sadok et al. (2011), para a avalia¢do visual microestrutural dos
produtos de autocicatrizacdo, extraidos manualmente ou na propria fissura, e,
quando combinado com Energia Dispersiva de raios X (EDS), para andlise

pontual, linear ou de area dos elementos quimicos presentes;

Outras técnicas, abaixo mencionadas, ajudam na identificacao da natureza quimica ou

mineralogica dos produtos de autocicatrizagao, e destinam-se a complementar a observagao da

eficiéncia de enchimento do volume de fissura por métodos adicionais (FERRARA et al., 2018)

Termogravimetria, empregada por Kong, Wang ¢ Liu (2018), Li, Farzadnia e
Shi (2017), e Shi etal. (2018), para a investigagao das fases cristalinas e amorfas

dos produtos de autocicatrizagao extraidos manualmente;

Espectroscopia Raman, empregada por Homma, Mihashi e Nishiwaki (2009),
para identificar a presenga de CaC0O5; noproduto de autocicatrizagdo no interior

da fissura.
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3. MATERIAIS E METODOS

A presente pesquisa teve como objetivo principal investigar o potencial de contribuicao
de uma escoria de alto-forno (BFS) no processo de autocicatrizagdo autdogena de materiais
cimenticios. As misturas empregadas para este estudo contém cimento Portland, escoria de alto-
forno (agente cicatrizante), areia normal, dgua e ativador quimico Ca(OH), (aplicado na Fase

[II] descrita abaixo).

Duas fases sao bem definidas para se atingir o objetivo da pesquisa:

[I] ESTUDO DA POROSIDADE DE MATERIAIS CIMENTICIOS:
Investigagdo do fechamento de poros da matriz cimenticia (cimento

Portland + BFS) no tempo;

[IIJESTUDO DA CAPACIDADE DE AUTOCICATRIZACAO:
Investigagdao do potencial de contribuicao de uma escoéria de alto-forno
(BFS) no processo de autocicatrizagao autogena, superficial e interna,

de materiais cimenticios no tempo.

Ambas as fases da pesquisa, como relacionadas na Figura 13, foram antecedidas
também por estudos preliminares de caracterizacdo dos materiais empregados e, em especial,

do beneficiamento da escoéria de alto-forno por meio de micronizagao.
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Programa
Experimental

Investigar o potencial de autocicatrizagio

em materiais cimenticios com o emprego

de uma escoria de alto-forno (BFS) com
ativador alcalino Ca(OH):

Fase Preliminar
Caracterizacéo dos
materiais

OBIETIVO (S)
DA FASE

Fase [ll]
Estudo da capacidade
de autocicatrizagdo

Fase [I]

— Caraterizar os materiais
empregados;
— Descrever as misturas
empregadas, procedimentos de
preparo e condi¢oes de exposigao.

- Quantificar o fechamento de
poros e identificar o percentual de
BFS mais eficiente para o estudo
da autocicatrizagao.

— Investigar os mecanismos
atuantes e o efeito do ativador
alcalino Ca(OH)2 na
autocicatrizacao.

— Massa especifica, FRX e DRX
para o cimento Portland e a BFS;
— Granulometria, Chapelle
modificado, pozolanicidade
(ensaio mecanico) e MEV p/ a BFS;
— Espalhamento para
as misturas cimenticios.

- uCT;
— Absor¢do de dgua, PIM, n-CT , — Microscopia digital;
técnica de excitagao por impulso, — MEV/EDS;

— Complementares: DRX, técnica
de excitagdo por impulso e
resisténcia a compressao.

resisténcia a compressao, DRX,
FRX e MEV.

RESULTADOS

Verificacdo de
propriedaes fisicas e
quimicas dos materiais

Verificagdo
da capacidade de
autocicatrizagao

Seleg¢ao da mistura com
melhor desempenho no
fechamento de poros

Figura 13 —Fluxograma com as etapas do programa experimental

A Fase [I] serviu de subsidio para tomada de decisdo na Fase [II]. Nesta primeira parte

se obtiveram resultados importantes relacionados ao percentual de escoria de alto-forno que se

mostrou vidvel e mais eficiente para a aplicagdo no estudo da Fase [II], considerando como

principal critério a capacidade de fechamento de poros no tempo apds os 28 dias.

Tanto a Fase [I] quanto a Fase [II] foram direcionadas por estudos anteriores obtidos

por buscas sistematicas (via EndNote nas bases Compendex, Web Of Science e Scopus) e

exploratorias na literatura, procedimentos que se estenderam ao longo de toda a pesquisa.
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3.1. CARACTERIZACAO DE MATERIAIS

Nesta se¢do sdo apresentados e caracterizados os materiais empregados na presente
pesquisa, sendo eles: cimento Portland CP V-ARI, escoria de alto-forno (BFS), areia normal,
agua e ativador alcalino Ca(OH),. Sdo descritas também as misturas, e procedimentos de
misturas, aplicadas nas fases [I] e [II].

Os materiais e condi¢des de exposicao aplicados na Fase [II] da pesquisa foram fixados
com base nos resultados obtidos na Fase [I] e naqueles existentes na literatura entdo constatados

no referencial tedrico utilizado.

3.1.1. Cimento Portland CP V-ARI e escoria de alto-forno (BFS)

Empregou-se o cimento Portland tipo CP V-ARI e BFS fornecida pela ArcelorMittal,
ambos caracterizados pelos ensaios de massa especifica, conforme NBR 16605:2017 (ABNT,
2017), fluorescéncia de raios X (FRX) e difracao de raios X (DRX).

Conforme a NBR 16697 (ABNT, 2018), o CP V-ARI ¢ o cimento que apresenta a maior
quantidade de “Clinquer + sulfatos de calcio” — 90 a 100% da massa — e ndo possui adigdes.
Estas caracteristicas motivaram a escolha deste material.

A BFS, originalmente com granulometria grossa, foi micronizada por moinhos de ar
comprimido (air jet mills), e resultou num diametro médio de 8,23 um. A Figura 14 ilustra o

antes e depois da micronizagdo, bem como as granulometrias sdo apresentadas na Figura 15.

Obs.: Considerando a superficie especifica para escorias reativas observadas em trabalhos
anteriores na ordem de 3850-4250 cm*/g (DE SCHUTTER; TAERWE, 1995; GRUYAERT et
al., 2015; MAES; SNOECK; DE BELIE, 2016; TOLEDO FILHO et al., 2005; YILDIRIM et
al., 2015), e relagdo entre finura blaine e particula média de 2280 cm?*/g (26,4 pm) e 3650 cm?/g
(16,6 um) do trabalho de Reschke (2003), foi requerida a microniza¢ao da BFS, originalmente
com granulometria grossa, para particulas com didmetro médio imediatamente inferior a 15,0

pm.
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Figura 14 —Escoria de alto-forno (a) antes (granular) e (b) apds a micronizacao
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Figura 15 —Granulometria da escoria de alto-forno antes e apds a micronizag@o

Nota: Dados antes da micronizag¢@o produzidos pelo autor do trabalho, e os apds sdo fornecidos pela

empresa que micronizou a BFS

Imagens de microscopia eletronica de varredura mostraram que as particulas da BFS
micronizada apresentam formas aproximadamente circulares e também lamelares, como mostra

a Figura 16.
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Figura 16 — MEV da BFS micronizada com ampliacéo de (a) 1600 e (b) 6000x

Na Tabela 4 constam a composicao elementar da BFS e do cimento CP V-ARI obtidos
mediante analise por fluorescéncia de raios X (FRX). Os valores e os compostos principais sao

compativeis com aqueles apresentados na se¢ao 2.1.

Tabela 4 - Analise de FRX: BFS e CP V-ARI

Oxido CaO Si0;  ALO; MgO SO; Fe0; KO  Outros*
BFS 47,80%  32,80% 9,53% 5.63% 230% 057% 041%  097%
Cimento CP V-ARI 69,10% 1530% 3,56% 2.47% 4.59% 330% 128%  043%

* BFS: MnO, NayO, SrO, ZrO; e CI; Sr e P,0:s.

Na Figura 17 constam os difratogramas de raios X (DRX) que, tanto para o cimento
Portland quanto para a BFS, sdo compativeis com resultados extraidos da literatura e
apresentados na se¢do 2.1. Constatou-se a ocorréncia de picos caracteristicos das fases do

cimento Portland e de um halo amorfo para a escoria, caracteristica vinculada ao resfriamento

rapido (MENDES, 1999).
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Figura 17 —Difratograma de raios X para (a) CP V-ARI ¢ (b) BFS

A BFS nao apresentou carater pozolanico — verificado via analise quimica (NBR
15895:2010), e por andlise fisica (NBR 12653:2015a), demonstrando desempenho mecanico
menor que 6 MPa aos 28 dias. As massas especificas, pelo método da NBR 16605 (ABNT,
2017), sao 2,997 g/cm? e 3,168 g/cm?, respectivamente, para BFS e o CP V-ARI.

3.1.2. Areia normal

O agregado miudo escolhido ¢ a areia normal fornecida pelo Instituto de Pesquisas
Tecnologicas do Estado de Sao Paulo (IPT), como especificado pela NBR 7214 (ABNT,
2015b). Este agregado ¢ constituido da mistura de quatro fragdes iguais de areia, apresentando
granulometria continua com dimensodes de graos de 0,15 a 2,0 mm. Ha rigoroso controle da
quantidade maxima de material organico. A escolha desta areia contribui para a reproducao dos

procedimentos e para o melhor controle de qualidade na execu¢ao das misturas.

3.1.3. Ativador quimico

O ativador quimico foi empregado apenas na Fase [II] da pesquisa, haja vista a
observagdo, na Fase [I], da redu¢do de Ca(OH), nas misturas em decorréncia do aumento da
escoria de alto-forno. Além de compensar a redugdo de Ca(OH),, teve-se como objetivo
contribuir com a ativacgao da escoria de alto-forno.

Com relacdo a quantidade de CH a adicionar, observou-se que no trabalho desenvolvido
por Park; Ann; Cho, (2015), com resultados satisfatorios em termos de hidratacdo e
carbonatacdo, que foi empregado Ca(OH), (na d4gua de amassamento) com 3,27% da massa de

BFS.
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Célculos estequiométricos simples mostram que o percentual de CH com relagdo a
massa de cimento Portland CPV ARI, resultantes da hidratagdo, ¢ superior a 5%. Assim,

arbitrou-se os valores de 5 ¢ 10% de CH com relacdo a escoria de alto-forno para o estudo na

Fase [II].

3.1.4. Argamassas

Na Fase [I] foram estudadas quatro misturas, sendo elas: Ref — argamassa bésica de
cimento e areia — na propor¢ao de 1:3, e S5, S7 e S9, misturas com 50%, 75% e 90% de
substituicao em massa de cimento Portland por BFS. Na Fase [11] foram empregadas as misturas
Ref e S9, selecionada na Fase [I], e duas misturas complementares: S9 5 e S9 10, com 5 e
10%, respectivamente, de CH adicionado com relacdo a massa de BFS. As referidas misturas

sdo mostradas na Tabela 5.

Tabela 5 — Argamassas empregadas na Fase [I] da pesquisa

Argamassa C BFS A (CAf‘]‘;F/S) ESpa?c‘;‘;‘e“t“ CH
— Ref 100 0,00 3 0,54 23,0 !
= S5 050 050 3 0,54 232 i
® §7 025 075 3 0,54 22,9 i
L $9 0,10 090 3 0,54 21,5 i
— Ref .00 0,00 3 0,54 23.0 0,000
= $9 0,10 090 3 0,54 232 0,000
@ $95 0,10 090 3 0,54 21,3 0,045
L §910 010 09 3 0,54 18,6 0,090

C — cimento Portland; BFS — escoéria de alto-forno; A — areia; CH — hidroxido de calcio

A relacdo agua/(C + BFS) foi fixada em 0,54. Este valor resultou em um espalhamento
(Figura 18) de 230 mm para Ref, conforme procedimentos estabelecidos pela NBR 13276
(ABNT, 2016).
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Figura 18(a) Argamassadeira empregada na mistura e (b) teste de consisténcia

As argamassas foram preparadas sob temperatura média controlada de 25 + 2 °C. Os
procedimentos de mistura com argamassadeira (Figura 18) foram conforme os propostos pela
NBR 7215 (ABNT, 2019a), optando-se, contudo, por um tempo maior na ultima mistura (1
minuto) para melhor homogeneizacdo das argamassas. Um resumo das etapas de mistura ¢

apresentado no Quadro 2.

Etapa Acdo Velocidade Tempo

1 Mistura de cimento e escoria de alto-forno (se ) i
existente) manualmente

2 Mistura  do(s)  material(is)  cimentante(s) ) i
manualmente com agua
Mistura material(is) cimentant m agua .

3 stura do(s) ate (is) cime e(s) com agu. lenta 1 min
na argamassadeira

4 Acréscimo da areia, mistura e raspagem da parede ) i
com a espatula

5 Mistura dq(s) material(is) com 4gua na Rapida 1 min
argamassadeira

6 Mistura e raspagem da parede com a espatula. ) i
Repetiu-se as etapas 5 e 6.

Quadro 2 — Procedimentos de mistura na fase [I] da pesquisa
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As massas especificas e os consumos de materiais por m* das argamassas sdo como

constam na Tabela 6.

Tabela 6 — Massa especifica e consumo de material por m* de argamassa

Argamassa A%ll) (\l](-g) BFS (kg) Areia (kg) Agua (kg) Ca(OH), p (kg/m?)
REF 494,95 - 1484,86 267,28 - 2247
S5 241,88 241,88 1451,30 261,23 - 2196
S7 121,15 363,46 1453,85 261,69 - 2200
S9 48,75 438,79 1462,65 263,28 - 2213
S9 5 47,96 431,61 1438,69 258,96 21,62 2199
S9 10 47,68 429,12 1430,39 257,47 43,17 2208

Os corpos de prova foram preparados em moldes cilindricos de 50 mm de didmetro por
100 mm de altura, como estipulado na NBR 7215 (ABNT, 2019a), ndo se empregando
desmoldante aqueles que foram avaliados a absor¢ao de dgua. Em particular, na Fase [II], os
cps fissurados foram produzidos em moldes de segmentos de 40 mm de tubo PVC soldéavel para
agua fria com didmetro nominal de 20 mm (17 mm interno). Os procedimentos detalhados para
producao, adensamento e outros aspectos sao apresentados na se¢do 3.3.1.

Para as misturas das Fase [I1], os valores de pH no estado fresco, medidos pelo pHmetro
DM-22, empregando solugdes tampodes de calibragao de pH 4 e 7, sao 12,73+£0,08 (Ref),
12,23+0,07 (S9), 12,45+0,12 (S9_5) e 12,50+0,02 (S9_10).

3.2.  CONDICOES DE EXPOSICAO

Os corpos de prova (cp 50x100 mm) foram mantidos submersos durante 7 dias, e, apos,
submetidos a ciclos ‘“seco/molhado” com duragdo, respectivamente, de “7 dias/2 dias”,
suspendendo o ciclo uma semana antes dos ensaios. Procedeu-se assim com o objetivo de
simular uma condig¢do acelerada de exposi¢do, alternada, a chuva e ao ar.

Na Fase [II], a condi¢do de exposi¢do (seco/molhado) e as idades investigadas foram
analogos aquelas aplicadas na Fase [I] da pesquisa (28, 112 e 196 dias), com ajuste, contudo,
de que aos 28 dias as amostras foram fissuradas e, entdo, aos 112 e 196 dias foram analisadas.
Adicionalmente, grupos de corpos de prova foram mantidos sempre na condi¢do submersa para
as analises de microscopia digital (superficie) e microscopia eletronica de varredura. No caso
da uCT, todos os corpos de prova foram submetidos a cura intermitente (seco/molhado) até os

112 dias, e metade deles passaram a condicao submersa desta idade até os 196 dias.
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3.3.  FASE [I]: ESTUDO DA POROSIDADE DE MATERIAIS CIMENTICIOS

O estudo da porosidade dos materiais cimenticios foi feito por meio da andlise do
fechamento de poros, de forma direta, pelos ensaios de absor¢ao por imersdo, porosimetria por
intrusdo de mercurio (PIM) e microtomografia computadorizada de raios X (uCT). As duas
primeiras técnicas permitem aferir apenas poros abertos, enquanto a pCT permite aferir poros
abertos e fechados. De forma indireta, empregaram-se também a técnica de excitagdo por
impulso e a resisténcia a compressdo como parametros para avaliar a estrutura porosa.

Para compreender os produtos resultantes da hidratacao do cimento e da escoria de alto-
forno ao longo do tempo, foram realizados os ensaios de fluorescéncia de raios X (FRX) e
difragdo de raios X (DRX). E feita também a caracterizagdo microestrutural das amostras, com
o auxilio da microscopia eletronica de varredura (MEV) e da dispersao de raios X (EDS).
Complementarmente ¢ realizado o estudo da evolugdo da resisténcia a compressdao em fungdo
da idade.

Foram moldados para cada mistura um total de 28 corpos de prova (cp 50x100 mm),
sendo que, em 12 deles, destinados a absor¢ao de agua por imersao, nao se aplicou desmoldante
sobre os moldes. Os procedimentos de mistura seguiram o que consta na Secao 3.1.4, sendo a
compactagdo e¢ demais cuidados quanto a moldagem de acordo com a NBR 7215 (ABNT,
2019).

Os corpos de prova (cp 50x100 mm) foram submetidos a ciclos “seco/molhado” com
duragdo, respectivamente, de “7 dias/2 dias”. As andlises foram feitas nas idades de 28, 112 ¢
196 dias. Um resumo do planejamento experimental realizado na Fase [I] ¢ apresentado no
Quadro 3.

Na literatura constataram-se analises de poros aos 28 (ALLAHVERDI;
MAHINROOSTA, 2013; HADJ-SADOK et al., 2011), 56 (SHI et al., 2018) ¢ 90 (ALMEIDA,;
KLEMM, 2018; HADJ-SADOK et al., 2011) dias. Optou-se por fixar uma idade inicial comum

(28 dias) e duas outras mais avangadas (112 e 196 dias) e igualmente espacadas da anterior.
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L. cp ou amostras por
Etapa Ensaios Cara“;rl:ls(:‘si::sdos P/ idade (dias) de ensaio
28d 112d 196d
Absorg¢do por imersao 50x100 3 3 3
. fragmentos extraidos de
Estudo do poro Microtomografia ¢p 50x100 ! ! !
fragmentos extraidos de
PIM cp 50x100 ! ! !
Tecnlca* de excitacdo por 50x100
impulso
Estudo macro mecénico 4 4 4
Compressdo axial 50x100
fragmentos extraidos de
DRX cp 50x100 e pulverizado ! ! !
. fragmentos extraidos de
Ensaios complementares FRX cp 50x100 ¢ pulverizado 1 1 1
fragmentos extraidos de
MEV/EDS cp 50x100 1 1 1
* Ensaio para avaliacao mecanica, contudo, indiretamente, fornece informacdes sobre a porosidade.

Quadro 3 —Resumo do Planejamento experimental da Fase [I] da pesquisa

O fluxograma na Figura 19 apresenta de forma sintetizada o planejamento experimental

proposto.
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Fase [l]
E<studo da porosidade

OBIJETIVOS
Quertifical o fechamento de poros ¢
“certificar o percentua’ ¢¢ BFS mais
¢liciente parz o estudo ce eutocicatrizagic
MISTURAS

R

Materiais cimenticios
4 MISTURAS

@eferéncia) GO%deBF9 GE%deBF9 @C%ce BFD

ENSAIOS
Aksor¢do de dgua, PIM, pu-CT, l," _____ ‘\‘
Técnica ce excitagdc por mpulsc, i a;’izzg' !
oA R ~ € |
Fesisténcia recanica a compressao, | 4 19 giac |
DRX, FRX e MEV. AN /

RESULTADOS l

Selecac de mistuie com
melhol desempenkc rc
fechemento de poros

Figura 19 —Fluxograma da Fase [I]

Nas se¢des seguintes ¢ discorrido sobre cada um dos ensaios relacionados no

planejamento experimental.

3.2.1. Absorc¢do de dgua por imersao

O ensaio de absor¢ao (Figura 20) foi realizado conforme a NBR 9778 (ABNT, 2009),
que permite a obten¢do do indice de vazios da amostra. Este experimento permite que seja
obtido um indicativo do volume de poros permeaveis (TAYLOR, 1990). Esta analise determina

somente os poros abertos, em outras palavras, significa que o ensaio ndo representara a
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porosidade absoluta do material, j& que a 4gua ndo consegue adentrar poros fechados. Foram

analisados 3 corpos de prova 50x100 mm de cada mistura nas idades de 28, 112 e 196 dias.

Figura 20 — Detalhes ensaio de absorgdo: (a) fervura e (b) corpo de prova em balanga

3.2.2. Microtomografia (LCT)

Para esta analise empregaram-se amostras aproximadamente cilindricas com didmetro
de 5 mm e comprimento de 10 mm, extraidas do ter¢o médio de corpos de prova cilindricos 50
x 100 mm e analisadas aos 28 e 196 dias. Vale ressaltar que amostras distintas foram analisadas
em cada uma das idades. A investigagcdo por microtomografia computadorizada de raios X foi

realizada pelo equipamento SkyScan-Bruker, modelo 1173, como mostra a Figura 21.

\ SKYSCAN 1173

aRrGxEn

(a) (b)
Figura 21 — Detalhes ensaio de microtomografia: (a) equipamento SKYSCAN 1173 e (b) porta

amostra com fragmento de argamassa

Fonte: Figura 18 (a) disponivel em <https://larxgestao.wixsite.com/larx-uel/em-branco-c lpou>
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As medidas foram realizadas usando 90 kV de tensdo e 88 uA de corrente no tubo de
raios X. Foi utilizado um filtro de Al. As projecdes foram obtidas com passo angular de 0.3°
com uma rotacao total de 180°. A resolucdo das imagens obtidas foi de 6 um. Como dois pixels
da imagem sdo necessarios para identificar um poro, este ensaio ficou limitado a deteccdo dos
poros de 12 um ou maior. As imagens foram reconstruidas pelo software NRecon e as analises
quantitativas foram feitas através do software CTan. As imagens 3D foram feitas pelo software

CTVox.

3.2.3. Porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM)

Para o ensaio de PIM utilizou-se o porosimetro Micromeritics Autopore IV (Figura 22).
Foram retirados fragmentos do interior dos corpos de prova, localizados na parte central, no
terco médio, entdo conformados em um formato aproximadamente cilindrico com comprimento
e diametro um pouco menor que 1 cm e 0,5 cm (Figura 22). As amostras foram secas em estufa
sob temperatura de aproximadamente de 50 + 3 °C, durante 48 horas, e, apos este periodo de
secagem, colocadas em um dessecador para evitar absor¢ao de umidade, antes de serem levadas

para ensaio.

(a) (b) (©)

Figura 22 —Detalhes PIM: (a) Equipamento, (b) acessoérios/porosimetro e (¢) amostras
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3.2.4. Técnica de excitagdo por impulso

Os procedimentos realizados foram fundamentados na ASTM E1876 (ASTM, 2007b) e
na NBR 8802 (ABNT, 2019b). O equipamento utilizado foi o Sonelastic versao 3.0, atendendo
anorma E1876 (ASTM, 2007b) e a NBR 8802 (ABNT, 2019b). Empregaram-se quatro corpos
de prova de cada mistura, os mesmos utilizados no estudo da resisténcia mecanica a compressao
simples. A Figura 23 ilustra o equipamento empregado que foi calibrado adequadamente com
um tempo de aquisicao de 1,37s e frequéncia de detecg¢do no intervalo de [5-20 KHz]. A anélises
foram feitas na direcdo longitudinal dos cp e por meio de um pulsador manual. Foram

analisados 4 corpos de prova 50x100 de cada mistura nas idades de 28, 112 e 196 dias.

@ (b)

Figura 23 — Composi¢ao do equipamento e corpo de prova com (a) captador acustico
e (b) e pulsador manual

3.2.5. Fluorescéncia de raios x (FRX)

A técnica de fluorescéncia de raios X (FRX) ¢ um método ndo destrutivo que realiza
analises qualitativa e quantitativa dos elementos presentes na amostra (MEHTA; MONTEIRO,
2014). Os resultados deste ensaio serviram de fundamento para decisdes nas andlises dos
resultados obtidos via DRX, além de ser um indicativo da homogeneidade de amostras
coletadas em diferentes idades. Foram extraidos fragmentos do terco médio dos corpos de
prova ensaiados a compressado, entdo moidos e passados na peneira 200 Mesh, com abertura de
0,074 mm. Conformaram-se amostras em pastilhas com didmetro de 2 cm e espessura proxima
de 4 mm. O equipamento utilizado para o ensaio ¢ o ZSX Primus II da marca Rigaku. As

analises foram nas idades de 28, 112 e 196 dias.
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(a) (b) (©)

Figura 24 — Detalhes FRX: (a) Amostra sendo pulverizada, (b) porta amostra e (¢)

equipamento

3.2.6. Difragado de raios X (DRX)

Na Fase [I], a difragdao de raios X (DRX) foi aplicada ao estudo das fases minerais
presentes nas misturas Ref, S5, S7 e S9. O material levado para ensaio foi extraido dos ter¢o
médio de cp 50x100 mm e macerado com almofariz e pilao. As medidas foram realizadas aos
28, 112 e 196 dias.

Para este estudo, empregou-se o equipamento PANanalytical - Modelo X Pert PRO
MPD. Os resultados foram entdo analisados por meio da Ferramenta Computacional X'Pert
HighScore. Esta ferramenta permite que sejam identificadas as fases minerais presentes em
cada mistura, além de oferecer métodos de quantificacio dos componentes presentes,
empregando-se o método de Rietveld.

Nao se teve por objetivo chegar a valores precisos do percentual de cada fase, em
funcdo, inclusive, das limitagdes da técnica de DRX, haja visto que picos maiores sdo
favorecidos ndo tdo somente pela quantidade em massa de um cristal na amostra, mas também
pela orientagdo de seus planos cristalograficos que favorecem a formagao de picos intensos.
Contudo, os valores obtidos favorecem uma boa visualiza¢do do comportamento das fases com

o decorrer o tempo.
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Das fases minerais detectadas pelo DRX, definiu-se um conjunto de fases (cristais) que

foi aplicado para todas as amostras, dando énfase, na apresentacdo de resultados, a investigagao
de 3 delas: hidroxido de célcio (CH), carbonato de calcio (CaCO3) e etringita (AFt). Os
resultados apresentados correspondem aos percentuais que cada cristal representa no total de
cristais identificados, retirando-se, dessa contagem, o quartzo (SiO, - areia). H4 um grupo

chamado de “outros”, composto por cristais diversos (Gismondine, CaSO-H2O0,

K(Si0.75A10.25)408 etc.).

3.2.7. Compressao axial

O ensaio de compressdo axial (Figura 25) foi realizado de acordo com a NBR 7215
(ABNT, 2019a), empregando-se uma prensa universal de 100 toneladas. Uma das motivagdes
para realizar este estudo foi avaliar a evolucdo da resisténcia a compressao no tempo e
evidenciar eventuais correlagdes com o fechamento de poros e a formacdo de compostos
quimicos gerados, conforme estudo via DRX. Cabe aqui observar que os corpos de prova
estudados nesta etapa sdo os mesmos utilizados previamente pela técnica de excitagdo por
impulso (Sonelastic). Foram analisados 4 cp 50x100 mm de cada mistura nas idades de 28, 112

e 196 dias.

() (b) (©)

Figura 25 — Compressao axial: (a) Prensa (b) cp rompido e (c) aberto
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3.2.8. Microscopia eletronica de varredura e microandlise por EDS (MEV/EDS)

Para a realizag¢do deste ensaio (Figura 26) foram utilizados os fragmentos extraidos do
terco médio dos corpos de prova empregados no ensaio de resisténcia a compressdo. As
amostras foram metalizadas com ouro por meio de Evaporador Ouro (Sputter Coater) BAL-
TEC SCD 050 e observadas pelo equipamento FEI Quanta 250. A produgdo de imagens foi

feita através de elétrons secundarios. As analises foram nas idades de 28, 112 e 196 dias.

(a) (b) ()

Figura 26 — Detalhes MEV: (a) Amostras metalizadas (b) equipamento e (c) porta amostra
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3.4. FASE [II]: ESTUDO DA CAPACIDADE DE AUTOCICATRIZACAO

Na Fase [II] desta pesquisa foi realizado o estudo da autocicatrizagdo, como no esquema
no fluxograma da Figura 27.

Fase [ll]
Estudo da capacidade
de autocicatrizacao

OBIJETIVOS L

Investigar os mecanismos atuantes e o efeito
do ativador alcalino na autocicatrizagao de
compostos cimenticios com BFS

MISTURAS &

Materiais cimenticios
4 MISTURAS

Substituig&o s9 S9
Referéncia selecionada +5% de +10% de
na Fase [I] Ca(OH)2 Ca(OH)2
FISSURACAO o~
FISSURACAO i A
Compressdo diametral - aos 28 dias |
CP confinado em tubo de PVC ‘\ ’,'
AUTOCICATRIZACAO N/ ___________
CONDICOES DE EXPOSICAO
Condi¢do A: cura intermitente
Condigéo B: cura submersa
ENSAlOS _ _ _ _ _ _ _ _ _ ______ \L _________________
I” -------- \\\
p-CT , microscopia digital, | i aos112e
MEV e DRX \ 196dias
\ 7

RESULTADOS

Verificagao da
capacidade de
autocicatrizagao

Figura 27 —Fluxograma da Fase [II]
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A investigacdo da autocicatrizag¢do interna de corpos de prova cilindricos 20x40 mm

(aproximadamente), fissurados por compressdo diametral, foi realizada por meio da

microtomografia 3D, microscopia eletronica de varredura (MEV) e imagem superficial com

microscopio digital. Realizaram-se também ensaios complementares de resisténcia a
compressdo € DRX.

No Quadro 4 ¢ apresentado um resumo das investigacdes realizadas na Fase [I1].

Ensaios Caracteristicas dos cps / cps ensaiados/mistura
Amostras 28 dias 112 dias 196 dias

uct’ cp 20x40 mm 2 2 2

Microscopia digital' cp 20x40 mm 10 10 10

MEV' Corte do cp 20x40 mm - 1 1

T:\:T;; a:);ie excitagdo por cp 50x100 mm 6 - -

Resisténcia a compressio? cp 50x100 mm 6 - -
P6 de fragmento extraido do ¢

DRX* : 20x40 mm i ! ! !

1 - cp fissurado aos 28 dias

2 - Ensaios realizados para S9_5e S9_10

Quadro 4 —Resumo do Planejamento experimental da Fase [II] da pesquisa

3.3.1. Produgao e fissuragdo por compressao diametral das amostras

A produgdo das argamassas foi como na secao 3.1.4. O procedimento de fissuragao
(compressao diametral) e os moldes (em PVC) foram inspirados no trabalho de Chindasiriphan,
Yokota e Pimpakan (2020).

Ap6s a realizacdo de alguns testes (como constam na se¢do 4.2.1), foram definidos
moldes cilindricos formados por seguimentos de 40 mm de tubo de PVC soldavel de agua fria
com didmetro nominal de 20 mm (17 mm interno), juntamente com os demais materiais e
equipamento empregados para a produg@o dos moldes.

Os moldes foram cortados com cortador de tubo de PVC e envolvidos na base com
plastico insulfilme fixo com fita isolante. Apos, os moldes foram posicionados na vertical em

caixas de madeira firmemente fixados com o auxilio de EPS, como na Figura 28.



(@) (b)

Figura 28 — Moldes posicionados na caixa de madeira com moldes (a) vazios e (b)

preenchidos com argamassa

A argamassa foi colocada nos moldes com o auxilio de uma pequena espatula. O
preenchimento foi feito em duas camadas. Cada camada foi adensada com 10 golpes de uma
barra de aco CAS50, bitola de 12,5 mm e aproximadamente 300 g (31 cm), seguido de 20 golpes
na mesa de determinacao do indice de consisténcia de argamassas.

Os moldes foram mantidos em cura umida durante 24 horas. Apds, foram tiradas a fita
isolante e o plastico insulfilme e colocados (sem desmoldar) em cura submersa por mais 6 dias.
Entdo, deu-se inicio a cura intermitente (seco/molhada), como descrita na se¢ao 3.1.4.

A fissuracao por compressao diametral foi testada com torno de bancada n® 5. Durante
a fissuragdo, a carga de separagdo deformou simultaneamente a camisa de PVC e o corpo de

prova. O confinamento lateral na ruptura gerou fissura com abertura de 0,102 + 0,041 mm.



(a) (b)

Figura 29 — Fissuragdo por compressao diametral: (a) Torno de bancada n® 5 e (b) Corpo de

prova fissurado

Apos a fissuragdo, as amostras foram separadas em dois grupos de condicdes de

exposi¢ao:

Condicao A: amostras submetidas a cura intermitente, como consta na se¢ao 3.1.4.;
Condicao B: amostras mantidas submersas (a partir dos 112 dias) até uma semana antes

das datas de teste.

3.3.2. Microscopia digital: analise superficial da fissura

Para esta analise empregou-se um Microscopio Digital 800X 8 LED 2MP. Trata-se de
um equipamento de acoplagcdo via USB no computador, que produz imagens na resolugdo
640x480 e 320x240, com ajuste de foco de 0 ~ 200 mm e ampliagdo maxima de 800x. As
imagens foram geradas com distancia de foco de aproximadamente 50 ~100 mm e resolugao de

640x480.
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(a) (b)

Figura 30 — (a) Microscopio digital empregado e (b) corpo de prova posicionado para

obtenc¢do de imagem da fissura

As estimativas de tamanho de fissuras superficiais foram feitas por meio de comparagao
por escala entre um grafite de 3 mm e a fissura. Para cada mistura foram analisados de 4 a 6
corpos de prova fissurados nas idades de 28 (fissuragao), 112 e 196 dias.

Para cada cp foram aferidas a maior € menor abertura da fissura aos 28 dias, o tamanho
destas respectivas aos 112 e 196 dias. Indicou-se também o tamanho da maior abertura,
mensurado aos 28 dias, que estava fechado completamente aos 112 ¢ 196 dias. As aberturas

foram aferidas com auxilio da Ferramenta Computacional /mage.J.

3.3.3. Microtomografia (uCT)

Para esta investigagdo empregaram-se amostras aproximadamente cilindricas fissuradas
aos 28 dias, como descritas na se¢do 3.3.1, analisadas aos 112 e 196 dias apos a fissuracao
(mesmas datas de referéncia do estudo de poros). A investigacdo por microtomografia
computadorizada de raios X foi realizada pelo equipamento SkyScan-Bruker, modelo 1173,

como mostra a Figura 31.
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Na a andlise aos 112 dias, 2 (duas) amostras de cada mistura estiveram submetidas a
condi¢ao de exposi¢do A (cura intermitente seco/molhado). A partir dos 112 dias, uma delas
foi mantida na condi¢do inicial e outra foi colocada na condicao de exposicdo B (submersa)
para a andlise aos 196 dias. Em ambos os casos a amostra foi mantida ao ar (seca) nos 7

anteriores a analise.

SKYSCAN

(a) (b)

Figura 31 — Detalhes ensaio de microtomografia: (a) equipamento SKYSCAN 1173 e (b) porta

amostra elemento fissurado

As medidas foram realizadas usando 90 kV de tensdo e 88 uA de corrente no tubo de
raios X. Foi utilizado um filtro de Al. As projecdes foram obtidas com passo angular de 0.3°
com uma rotagao total de 180°. A resolugdo das imagens obtidas foi de 10 pm. Como dois pixels
da imagem sao necessarios para identificar um poro, este ensaio ficou limitado a detec¢do dos
poros/fissuras de 20 pm ou maior. As imagens foram reconstruidas pelo software NRecon e as
analises quantitativas foram feitas através do software CTan. As imagens 3D foram feitas pelo
software CTVox.

Apenas dois corpos de prova foram empregados para cada mistura, devido a grande
quantidade de tempo de varredura e ao trabalho demorado de processamento de dados por
amostra. O maior “poro” era a propria fissura conectada com demais vazios, que foi isolada
para analise no tempo. Os produtos de cicatrizagdo podem ser separados da matriz cimenticia
subtraindo-se as reconstrucdes obtidas apds os periodos de cicatrizagdo e as reconstrucdes antes
da cicatrizagdo. A precipitacdo em funcdo da profundidade dentro do nicleo da amostra foi

calculada com um tamanho de passo de 20 um.
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3.34. Difragao de raios X (DRX)

Na Fase [II] a DRX foi aplicada ao estudo das misturas adicionais: S9 5 e S9 10. O
material levado para ensaio foi extraido do terco médio de cp 20x40 mm e macerado com
almofariz e pildo. As medidas foram realizadas aos 28, 112 e 196 dias.

Assim como na Fase [I] da pesquisa, empregou-se o equipamento PANanalytical -
Modelo X'Pert PRO MPD. Os resultados foram entdo analisados por meio da Ferramenta
Computacional X'Pert HighScore, identificando as fases minerais por meio do método de
Rietveld.

Nao se teve por objetivo chegar a valores precisos do percentual de cada fase, em
funcdo, inclusive, das limitacdes da técnica de DRX, haja vista que picos maiores sao
favorecidos nao tdo somente pela quantidade em massa de um cristal na amostra, mas também
pela orientagdo de seus planos cristalograficos que favorecem a formagao de picos intensos.
Contudo, os valores obtidos favorecem uma boa visualizagao do comportamento das fases com
o decorrer o tempo. Em particular, pretendeu-se avaliar o comportamento do hidroxido de
calcio (CH) e carbonato de calcio (CaCO3), além da etringita (AFt).

Os resultados apresentados correspondem aos percentuais que cada cristal representa no
total de cristais identificados, retirando-se, dessa contagem, o quartzo (SiO, - areia). H4 um
grupo chamado de “outros”, composto por cristais diversos (Gismondine, CaSO-H2O0,

K(Si0.75A10.25)408 etc.).

3.3.5. Técnica de excitagdo por impulso

Os procedimentos realizados foram fundamentados na ASTM E1876 (ASTM, 2007b) e
na NBR 8802 (ABNT, 2019b). O equipamento utilizado foi o Sonelastic versao 3.0, atendendo
anorma E1876 (ASTM, 2007b) e a NBR 8802 (ABNT, 2019b). Teve-se por objetivo comparar
os resultados entre as misturas da Fase [II] com os da Fase [I].

A Figura 23 ilustra o equipamento empregado. Os pardmetros de calibracdo sdo os
mesmos da Fase [I], isto €, com um tempo de aquisi¢do de 1,37s e frequéncia de detec¢do no
intervalo de [5-20 KHz]. A anélises foram feitas na dire¢do longitudinal dos cp e por meio de

um pulsador manual. Foram analisados 6 corpos de prova 50x100 de cada mistura aos 28 dias.
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3.3.6. Compressao axial

O ensaio de compressao axial (Figura 32) foi realizado de acordo com a NBR 7215
(ABNT, 2019a), empregando-se uma prensa universal de 100 toneladas. Teve-se por objetivo
avaliar a influéncia da introdu¢do do hidréxido de célcio (CH) na mistura e comparar a
resisténcia entre as misturas da Fase [II] com as da Fase [I].

Cabe aqui observar que os corpos de prova estudados nesta etapa sdo os mesmos
utilizados previamente pela técnica de excitagdo por impulso (Sonelastic). Foram analisados 6

corpos de prova 50x100 de cada mistura na idade de 28 dias.

(@) (b)

Figura 32 — Compressao axial: (a) Prensa e (b) cp rompido

3.3.1. Microscopia eletronica de varredura e microandlise por EDS (MEV/EDS)

Para a realizacdo desta investigacdo foram utilizadas amostras em formato
aproximadamente cilindricas, 5,0 mm de altura (Figura 33), extraidas através de corte com serra
fita da borda superior fissurada de corpos de prova analisados por microscopia digital. Manteve-

se o tubo de PVC confinando a amostra, de modo a evitar a separagao.
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Figura 33 — Corpos de prova 40 mm x 20 mm e amostras (altura de 5,0 mm

aproximadamente) extraidas para MEV

As amostras foram secas previamente a 60+4 °C em estufa durante 36+4 h, para que o
processo de metalizagdo a vacuo fosse mais eficiente. Foram metalizadas por meio de
Evaporador Ouro (Sputter Coater) BAL-TEC SCD 050 e observadas pelo equipamento FEI
Quanta 250 (Figura 35). A producao de imagens foi feita através de elétrons secundarios. As
analises ocorreram nas idades de 112 e 196 dias. Para cada idade, empregaram-se duas amostras

de cada mistura, uma na condi¢ao submersa ¢ outra em cura intermitente.



(a) (b)

Figura 34 — Detalhes MEV: (a) Amostras metalizadas e (b) equipamento com porta amostra

Para cada uma das amostras investigadas, foram produzidas imagens com ampliacdo de
400 x a 15.000 x. As menores ampliagdes buscaram observar da fissura e identificar pontos
cicatrizados complementes ou em processo fechamento. As ampliagdes maiores foram feitas
com o intuito de identificar, pela morfologia com auxilio da andlise via EDS, o material

cicatrizante que ocorreu em cada caso.
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4, DISCUSSAO DE RESULTADOS

Neste capitulo estdo apresentados os resultados e discussdes das fases I e II.

4.1.  FASE [I]: RESULTADOS E DISCUSSOES

No que segue sao apresentados e discutidos os resultados da Fase [I] da pesquisa. Por
fim, realizou-se uma analise critica correlacionando os resultados dos diferentes ensaios. Busca-
se também os discutir a luz de resultados anteriores obtidos na literatura. Esta fase da pesquisa

contribui para a tomada de decisdo de Fase [II] subsequente.

4.1.1. Absor¢ao de agua por imersao

Na Figura 35 constam de forma grafica os resultados da Tabela 7 obtidos pelo ensaio de
absor¢ao aos 28, 112 e 196 dias. De imediato, se constata a correlacdo direta entre os percentuais
da absorcao de agua e do indice de vazios. Verifica-se, para todas as idades, que a maior
quantidade de poros abertos (conectaveis) aferidos por esta técnica ocorre para a mistura S9,

enquanto S5 e Ref apresentam valores parecidos ao longo do tempo.

Tabela 7- Resultados ensaios de absorcao para as diferentes idades da mistura

Idade Traco
(dias) S9 S7 S5 R
S 28 11,01 £038  8,58+0,52  843+0,01  837+0,18
(&4
5 & 12 10,12 + 0,30 ‘ 8,26+ 0,08 ’ 8,07+0,37 ‘ 8,22 + 0,06
172] N~
2 196 935+0,26  819+0,05  744+0,14  7,92+0,04
g 28 2227+057 17,47+£1,08 17,03£0,09 17,01 £0,3
8 2 112 10,12 + 0,30 ‘ 8,26+ 0,08 ’ 8,07+0,37 ‘ 16,99 + 0,1
2 N
E > 196 20,58+£049 1691+0,14 1645+0,46 16,99 +0,1
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Ressalva se faz para S7. Era razodvel supor que esta mistura apresentasse valores

intermediarios, entre aqueles observados para S9 e S5, o que ndo aconteceu, como mostra a

Figura 35. Surgiu uma hipdtese de que até 75% de substituicdo ha pouca influéncia na

porosidade abertura acessivel pela dgua. Outra hipotese ¢ que possam ter ocorridas falhas de

execucao dos lotes de S7, relacionadas a medidas e/ou mistura de materiais. Ha de se observar

que os lotes de cada mistura foram produzidos em etapas distintas, separando-se, inclusive, 0s

do ensaio de absor¢do (sem desmoldante) daqueles empregados para outras analises (como

resisténcia a compressao, PIM, DRX etc.).
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As variagdes mostradas na Figura 36 sugerem que a introdugdo da escoria, além de

aumentar a quantidade de poros conectaveis avaliados pelo ensaio de absor¢do, também

potencializa a taxa de fechamento de poros no tempo. Hadj-Sadok et al. (2011) mostraram que

a porosidade diminuiu com o tempo para argamassas de 30 e 50% de escéria em substitui¢ao

ao cimento, sendo, inclusive, mais importantes, entre 90 e 360 dias, do que a redu¢do observada
em uma mistura apenas com cimento Portland.

Pelo discutido no paragrafo anterior e excluindo-se da analise os resultados obtidos para

S7, aparentemente equivocados, € sugestivel dizer que o aumento da quantidade de escoria na

amostra leva ao aumento do potencial de refinamento de poros.

-18%
16% A% (112-196) = A% (28-196) |

-14%
-12%
-10%
-8%
-6%

Variacdo da absorcdo (%)

-4%
2%

0%

18%

-16%
=A% (28-112) =A% (112-196) =A% (28-196) |
14% |-------- 0 - - - - FTe=========== === === === e === === === ===

D s —— B e Tosws
-10% B =
-8%
-6%
4%

Variacdo do indice de vazios (%)

-2%

0%

(b)
Figura 36 —Taxa de variacdo entre as idades avaliadas para a (a) absor¢do e (b) indice de

vazios
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Em particular, retornando para a Figura 35, se constata que S5 apresentou absor¢do e
indice de vazios maiores que Ref aos 28 dias. Contudo, ja aos 112 dias, os valores de S5 passam
a ser menores do que aqueles da mistura de referéncia, se tornando estas diferengas ainda mais
importantes aos 196 dias. Por sua vez, S9 na Figura 35 demonstra uma queda continua e
significativa entre as idades de referéncia, o que é compativel aos resultados mostrados na
Figura 36, em que as taxas de variacdes sdos as maiores e ficam proximas de 8% para os dois
periodos avaliados. Estas proposi¢des contribuem para sustentar a hipdtese de que a escoria
tem aumentado o potencial de refinamento de poros no tempo.
Por fim, ¢ importante observar que aos 196 dias, pelo Teste de Tukey (Anexo C), ficou
comprovado que ndo ha diferengas estaticamente significativas de porosidade e de indice de

vazios para S5, S7 e Ref.

4.1.2. Microtomografia computadorizada (uCT)

Nesta secao a discussao dos resultados foi dividida em quatro enfoques, sendo: (I)
Analise do % do volume de poros com relacio ao volume da amostra; (II) Analise da
distribuicao dos poros no intervalo de 0,02 a 0,31 mm; (III) Anélise da distribui¢do relativa no

intervalo de 0,02 a 0,31 mm; (IV) Anélise final.

(I) Analise do % do volume de poros com relaciao ao volume da amostra

Na Tabela 19 (Anexo A) foi determinada a relacdo percentual (%) do “Volume do
poro/Volume da amostra”, resultados expressos também nos graficos da Figura 37. Cada linha
da Tabela 19 (Anexo A) corresponde a um agrupamento de poros de didmetro médio
correspondente ao valor na coluna “dm”.

Como apresentado na se¢do “2.2.1Classificacdo da porosidade”, os poros da Tabela 19
(Anexo A) se enquadram como “vazios de ar” (> 0,01 mm). Em particular, os poros com
didmetros médios (dm) no intervalo de 0,02-0,31 mm representam 81,8+20,7 % dos poros totais

identificados pela pCT.
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Pelos graficos da Figura 37 e Tabela 19, observando o intervalo de 0,02-0,31 mm,
percebe-se que, para todas as amostras, dos 28 aos 196 dias ha uma redugao significativa dos
percentuais dos poros com dimensdes intermediarias. Enquanto isso, para aqueles no limite do
intervalo, ha um aumento da quantidade no periodo avaliado, sendo mais expressivo o
crescimento para os que possuem 0,02 mm.

J& para os poros com didmetros médios maiores que 0,31 mm, ndo € possivel extrair
uma leitura comportamental clara dos 28 aos 196 dias. Cumpre enfatizar que os fragmentos
analisados aos 28 dias ndo sdo os mesmos que dos 196 dias. Além do que, ha de se considerar
que, possivelmente, eles nao foram grandes o suficiente para investigar poros dessa ordem de
tamanho. Eventuais fraturas/fissuras nas amostras podem também ter contribuido para os altos
percentuais acusados para estes aos 196 dias.

No que segue ¢ feita uma discussao da distribui¢do dos poros no intervalo de didmetros

médios de 0,02 a 0,31 mm, onde situam-se maior parte daqueles apontados na Figura 37.

(IT) Analise da distribuicao dos poros no intervalo de 0,02 a 0,31 mm

Na Tabela 20 (Anexo A) sdo apresentados os percentuais dos poros de 0,02 mm e da
somatoéria daqueles nos intervalos de 0,06 a 0,24 mm (Z (0,06-0,24)) € 0,28 a 0,31 mm (Z (0,06-
0,24)). Sao referenciadas as idades de 28 ¢ 196 dias. Estes dados sdo também plotados nos

graficos da Figura 38.
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médio de 0,28 a 0,31mm (Z (0,28-0,31)).
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Com base na Tabela 20 (Anexo A) e nos graficos da Figura 38, se extraem algumas
afirmacdes validas para todas as misturas: redu¢do significativa da quantidade de poros dos no
intervalo de 0,06-0,24 mm (grafico “b”); aumento dos poros com didmetro igual a 0,02 mm
(grafico “a”) e daqueles dimensdes médias no intervalo de 0,28-0,31 mm (grafico “c”).

Destes resultados, levanta-se a hipotese da ocorréncia do refinamento da porosidade dos
28 aos 196 dias, com redugdo dos poros com didmetros médios entre 0,06-0,24 mm, dando
origem a poros menores, como aqueles com dimensdo média em torno de 0,02 mm.

Comparando o grafico “c” com os graficos “a” e “b” da Figura 38, extrai-se que os poros
de 0,28-0,31 mm representaram uma menor parcela daqueles no intervalo de 0,02 a 0,31 mm.
Houve um aumento destes dos 28 aos 196 dias.

Contudo, os poros de 0,28-0,31 mm tanto aos 28 quanto aos 196 dias representam uma
parcela bem pequena da porosidade, sendo a diferenga constatada decorrente do fato de serem
amostras distintas analisadas nas duas idades.

H4é de se considerar novamente que o emprego de diferentes fragmentos (aos 28 e 196
dias), tamanho reduzido da amostra e a ocorréncia de eventuais fraturas/fissuras podem ter

prejudicado a investigagao desses poros maiores (0,28-0,31 mm).

(IIT) Analise da distribuicao relativa.

Convém observar que, embora as argamassas sejam consideradas misturas homogéneas,
a quantidade percentual em volume de graos de areia em cada amostra extraida para a pCT nao
¢ controlavel. Este fato influencia na analise pela Relagao % (Volume Poros/Volume Amostra),
uma vez que no “Volume Amostra” esta contida a contribuicao dos graos de areia. Para eliminar
a influéncia do agregado miudo, foi entdo determinada a distribuigao relativa % dos poros no

intervalo de 0,02 a 0,31 mm (Tabela 8 e Figura 39)



Tabela 8—Distribui¢do relativa dos poros no intervalo de 0,02 a 0,31 mm

99

dm Distribuicio relativa de poros no intervalo de 0,02 a 0,31 mm
Intervalo (mm)

(mm) Ref 28 Ref 196 S5 28 S5 196 S7 28 S7_196 S9 28 S9 196
0,00605 - < 0,04238 0,02 9,4% 25,1% 11,4% 229% 10,9% 19,4% 13,9% 32,2%
0,04238 - <0,07871 0,06 16,9%  9,6% 24,6% 152% 24,5% 13,9% 13,2% 16,7%
0,07871 - <0,11504 0,10 21,6%  7,3% 29,3% 12,4% 30,0% 11,9% 15,7% 10,8%
0,11504 - <0,15137 0,13 18,7%  6,6% 18,9%  9,2% 20,0%  9,2% 14,9% 8,6%
0,15137 - <0,18770 0,17 15,3%  8,2% 8,9% 6,2% 9,6% 9,8% 13,9% 11,9%
0,18770 - <0,23614 0,21 9,2% 10,0%  3,9% 8,9% 3,4% 9,1% 10,9%  5,3%
0,22403 - <0,26036 0,24 4,8% 12,3%  1,8% 6,6% 1,0% 6,7% 6,7% 4,5%
0,26036 - <0,29669 0,28 2,9% 11,1%  0,9% 11,6% 0,4% 11,6%  5,6% 6,3%
0,29669 - <0,33302 0,31 1,1% 9,8% 0,3% 7,0% 0,2% 8,3% 5,3% 3,7%
Total - 100,0% 100,0% 100,0% 100,0% 100,0% 100,0% 100,0% 100,0%
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Figura 39-Distribui¢ao relativa dos poros no intervalo de 0,02 a 0,31



101

Os graficos da Figura 39 ratificaram a ocorréncia de refinamento da porosidade dos 28
aos 196 dias. Isto é, para o periodo avaliado, fica clara a ocorréncia da reducdo dos poros com
diametros médios no intervalo de 0,06-0,24 mm com aumento daqueles com diametros médios
de 0,02 mm.

Constatou-se que aos 28 dias todas as misturas apresentam propor¢des parecidas
(préximas de 10%) para os poros com didmetro médio de 0,02 mm. J4 aos 196 dias, enquanto
S7 e S9 atingem valores maiores que 35 e 45%, respectivamente, S5 e Ref ndo chegam sequer
a 30%. Este comportamento sugere que a introducdo de escoria esteja contribuindo para o
aumento do potencial do refinamento de poros maiores que leva ao aumento de poros com

diametro médio de 0,02 mm.

(IV) Analise final

Constatou-se que os poros avaliados pela uCT se tratam em grande medida de vazios
de ar. O emprego de fragmentos diferentes aos 28 e aos 196 dias, embora da mesma mistura,
o tamanho do fragmento analisado dificultou a investigacdao, em especial para os poros maiores
(> 0,28mm).

Contudo, ficou claro que a introducao da BFS influenciou na distribui¢ao da porosidade
e no processo de refinamento de vazios. De modo particular, se evidencia que a escoria
contribuiu para o aumento da quantidade de poros com diametro médio de 0,02 mm, resultante
do refinamento dos poros maiores no intervalo de 0,06-0,24 mm, principalmente.

Por se tratar de fechamento de poros de ar, acredita-se que estes estejam sendo
preenchidos pela carbonatagdo de fases existentes e por fases resultantes de hidratacao tardia,
como o C-S-H externo.

Cabe observar que o grupo de poros com didmetro médio de 0,02 mm compreende
aqueles de 0,00605 a 0,04238 mm (

). Na literatura ha indicativos de que poros capilares sdo vazios menores que 0,01 mm
(BRANDT, 2009; ST JOHN; POOLE; SIMS, 1998), de onde segue que estes podem estar

representando parte do percentual de poros atribuidos ao didmetro médio de 0,02 mm.

4.1.3. Porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM)

A curvas da Figura 40 relacionam o volume diferencial de mercurio intrudido com o
diametro para as diferentes misturas investigadas. Em todos os graficos sdo verificados dois

picos carateristicos (proximos das extremidades). E nitido também, dos 28 aos 196 dias, o
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deslocamento deste maior pico para a esquerda, o que sugere a ocorréncia de um processo de

refinamento da porosidade.
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Figura 40 — Diametro x volume da intrusao diferencial de mercurio dos 28 aos 196 dias para

os tracos: (a) Ref, (b) S5, (¢) S7 e (d) S9

Com relagdo aos picos observados na regido a direita dos graficos da Figura 40, em que

estdo os poros da ordem de 100 a 300 um, ndo ¢ possivel extrair uma leitura comportamental

caracteristica. Aparentemente, contudo, estd ocorrendo também um processo de refinamento

destes poros abertos para (b) S5 e (c) S7.

A hipdtese do paragrafo anterior ndo se aplica aos tragos (a) Ref e (d) S9 da Figura 40.

A divergéncia aqui apontada pode estar vinculada a problemas da propria técnica de PIM, como

¢ o caso de poros maiores com entrada estreitas, em que o volume real seria adulterado com um

volume de poros maiores erroneamente atribuidos a dimensdo do vazio da entrada.

Os graficos da Figura 40 sdo reagrupados em graficos para mesma idade de referéncia

na Figura 41. Nesta nova disposi¢@o, observa-se comportamentos parecidos de S5 com S7 e de

S9 com Ref aos 28 dias. Do mesmo modo aos 196 dias, enquanto hd um distanciamento visual
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dos picos de S9 e S7 com relacdo aos de Ref'e S5, constata-se a formagao de um “pico alargado”
para estes ultimos. As ocorréncias dessas similaridades, ora entre S7 ¢ S9 e ora entre S5 e Ref,
contribuem para mostrar que o aumento da quantidade de BFS tem influenciado na

remodelagem da estrutura porosa.
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Figura 41 — Diametro x volume da intrusao diferencial de mercurio aos (a) 28 e (b) 196 dias

Na Figura 42 os mesmos resultados de PIM sao plotados em graficos de colunas, o que

permite uma analise pontual em vista da dimensao do poro.
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No intervalo de porosidade (0,83 - 0,0095 um) destacado na Figura 42, nota-se que, dos
28 aos 196 dias, ha reducdo dos volumes de mercurio intrudido para poros entre 0,0161 ¢ 0,8300
um para (b) S5, (¢) S7 e (d) S9, seguido de um aumento para os poros imediatamente menores.
J& para a mistura (a) Ref, o trecho que reduz o volume intrudido fica entre 0,0598 e 0,8300 um.

Constata-se também que todas a misturas com escoria demonstram aumento dos poros
na ordem de 0,095 um dos 28 aos 196 dias. Em especial, para S7 e S9, ha também aumento
significativo para aqueles com 0,0124 pm. Nos poros com estas dimensdes (0,095 um e 0,0124
pm), S7 e S9 atingem valores de mercurio intrudido acima de 0,07 ml/g aos 196 dias, bem
maiores que os observados para S5 e Ref.

As constatagdes anteriores apontam para um provavel processo de refinamento atuante,
sendo este mais significativo com a introducao e aumento da quantidade de escoria na mistura.
A Tabela 9 apresenta tais resultados em termos absolutos. Constam também dados nesta tabela
que favorecem a compreensao do comportamento dos poros menores (0,005-0,0073 pum) e

maiores (1,0664 -360,00 um) que aqueles no trecho destacado na Figura 42.

Tabela 9-Volumes de merctrio introduzido em funcao do didmetro

Volume intrudido (ml/g)

d (um) Traco A Volume
28 dias 196 dias (28 a 196)
Ref 0,0449 0,2677 0,2228
0,0055 - 0,0073 S5 0,2364 0,3795 0,1431
S7 0,3272 0,5184 0,1911
S9 0,2433 0,4419 0,1986
Ref 0,0168 0,0277 0,0110
0,0095 S5 0,0277 0,0334 0,0056
S7 0,0317 0,0728 0,0411
S9 0,0464 0,1042 0,0578
Ref 0,0234 0,0272 0,0038
0,0124 S5 0,0333 0,0300 -0,0033
S7 0,0482 0,0807 0,0325
S9 0,0560 0,0705 0,0145
Ref 0,4970 0,3830 -0,1141
S5 0,4664 0,2704 -0,1960
0,0161 - 0,8300
S7 0,4435 0,2188 -0,2247
S9 0,4710 0,3199 -0,1511
Ref 0,0421 0,0824 0,0403
S5 0,0797 0,0261 -0,0535
1,0664 - 360,00
S7 0,0669 0,0330 -0,0338

S9 0,1005 0,0859 -0,0146
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Os poros menores (0,005-0,0073 um) na Figura 42ndo apresentam um comportamento
pontual (para cada didmetro) em comum para as diferentes misturas. Contudo, pela Tabela 9 e
Figura 43, se deduz que os volumes destes somados aumentaram significativamente dos 28 aos
196 dias.

J& para os poros maiores (1,0664-360,00 pm), ndo ¢ clara a leitura comportamental. Por
Espinosa e Franke (2006), a dimensao de 1,00 um define o limite superior para poros capilares,
enquanto St John, Poole e Sims (1998) e Brandt (2009) consideram 10 pm. Assim, acredita-se
que o intervalo de poros maiores (1,0664-360,00 um) corresponda a vazios de ar.

Além disso, os volumes destes ultimos sdo baixos e, mesmo somados (Figura 43),
representam uma pequena parcela dos poros apontados pela PIM. De fato, Hadj-Sadok et al.
(2011) observaram que argamassas com 30 e 50% de escéria em substituicdo ao cimento sao
essencialmente relacionadas a pequenos poros (fragao do raio menor que 0,050 um) aos 90 dias,
efeito mais significativo ainda aos 360 dias.

Ainda pela Tabela 9,para todas as misturas com BFS verifica-se que aos 196 dias o
volume total dos poros com dimensdo de 0,005-0,0073 um passa a ser maior do que daqueles
de 0,0161-0,8300 um. Fato esse que ndo acontece para a mistura de referéncia. O grafico na

Figura 43 explicita melhor este comportamento.
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Figura 43 — Resultados da intrusdo diferencial de mercurio, considerando intervalos de

diametros, dos 28 aos 196 dias para as misturas (a) Ref, (b) S5, (c) S7 e (d) S9

A Figura 43 mostra também que os volumes de poros com didmetros de 0,0124 pm,
0,0095 pm e 0,005-0,0073 um foram maiores para as misturas com BFS do que aqueles da Ref
aos 28 e 196 dias. Como no que foi discutido na revisdo bibliografica da secdo

“2.2.1Classificagdo da porosidade”, apresentam esses vazios dimensdes de poros gel. E
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intuitivo, assim, afirmar que as misturas com escoéria t€ém produzido mais C-S-H ou ainda C-S-
H mais poroso.

J& os poros com dimensdes de 0,0161-0,83300 um, que se enquadram como capilares
(ver se¢do 2.2.1), se demonstraram mais presentes na mistura Ref do que naquelas com BFS.
Além disso, dos 28 aos 196 dias, a redugdo (“A Volume” na Tabela 9) absoluta do volume
destes foi menor para a amostra referencial.

Em suma, diante de tudo o que foi exposto, extrai-se que, para a faixa de poros
observaveis na PIM, a BFS tem contribuido para o aumento do nimero de poros gel (menores
ou iguais a 0,0124 pm ~ 0,01 um) e redugao dos poros capilares. Esse fato se constata aos 196
dias, demonstrando que nas misturas com escéria ha um processo de refinamento atuante no
tempo mais significativo a medida que se aumenta a quantidade desta em substituicdo ao
cimento Portland. Levanta-se a hipotese também que a quantidade de C-S-H nas misturas com

escoria seja maior que nas misturas com cimento Portland.
4.1.4. Técnica de excitagdo por impulso

A aplicagdo da técnica de excitagdo por impulso mostrou que com o passar dos dias
todos os tracos apresentaram um aumento na velocidade de propagacao da onda de som ao

percorrer o corpo de prova, como mostram a Tabela 10 e a Figura 44.

Tabela 10 —Velocidade do pulso ultrassonico com a idade da mistura

Velocidade de propagacio (m/s)

Idade

(dias) S9 S7 S5 R
28 3635,16 £ 127,8 3988,19 £47,21 4175,72+59,8 4304,41 £37,5
112 3908,59 £ 99,61 | 4126,28 £ 50,99 | 4344 +£20,44 | 4416,82 + 35,12
196 3976,1 £+51,43 4216,64 £25,51 4337,44 £46,7 4434,36+75,2

A medida da velocidade do pulso ultrassonico possibilita, de forma indireta, que seja
indicada a maior ou a menor quantidade de poros, uma vez que a onda sonora percorre 0 meio
solido com maior velocidade do que no ar, efeito dado devido a relagdo diretamente
proporcional entre a velocidade do som e a densidade do meio. Assim, os resultados obtidos
sugerem que ha a reducdo de dimensdo e/ou da quantidade de poros com o decorrer do tempo
para todos os tragos.

Visualmente pela Figura 44 ¢ perceptivel que a curva da mistura S9 apresenta uma

inclinagdo bem maior que as demais. E, de fato, como na Figura 45, comparando as variagdes



108

de velocidade para os dois intervalos de tempo, constata-se que S9 demonstra uma taxa de

crescimento muito maior que os demais, seguido por S7, S5 e Ref.
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Figura 44 — Velocidade do pulso ultrassonico com a idade

Das constatagdes aqui colocadas, e considerando-se agora tanto os poros abertos

(conectaveis) e os poros fechados (ndo conectaveis), sugere-se que o efeito de refinamento de

poros aumentou a medida que se aumentou a quantidade de escoria na mistura.
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Figura 45 — Variagao da velocidade do pulso ultrassonico com a idade

Além disso, como mostrado na Figura 45, para S5 e Ref, a taxa de varia¢do da

velocidade reduz para menos da 1,5% entre 112 e 196 dias, bem inferiores as observadas no
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periodo anterior. Enquanto para S7 e S9, ela se esta acima de 2 e de 4%, respectivamente, com
reducdo menos significativa quando comparado com o periodo anterior.

Destas comparagoes entre o primeiro (28-112) e o segundo (112-196) periodo avaliado,
sugere-se também que o aumento da quantidade escéria pode estar promovendo a melhor
manutengdo do potencial de fechamento de poros em idades avancadas. Inclusive, para S9, a
taxa observada dos 112 aos 196 dias ¢ bem maior que as observadas para as demais misturas
dos 28 aos 112 dias.

Por fim, € importante observar que aos 196 dias, pelo Teste de Tukey, ficou comprovado

que nao ha diferencas estaticamente significativas de velocidade de propagagdo para S5 e Ref.

4.1.5. Compressao axial

Os resultados obtidos sdo apresentados no grafico da Figura 46. Visualmente se constata
que as substituicdes de cimento Portland por BFS promoveram uma reducdo da capacidade
resistente das argamassas. Hadj-Sadok et al. (2011) demonstraram que a resisténcia a
compressao ¢ levemente influenciada pela substitui¢do de 30% do cimento Portland por BFS,
mas que, no entanto, a substituicdo de 50% levou a uma maior redugdo da resisténcia, mesmo
apos 90 dias. Os resultados na presente pesquisa, andlogos aos de Hadj-Sadok et al. (2011),

sugerem estar ligados a maior porosidade total verificada para as argamassas com escoria.
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Figura 46 — Resisténcia a compressdo com a idade

Contudo, como mostra o grafico de barras da Figura 47,verifica-se que as argamassas
com BFS apresentam maiores taxas de crescimento da resisténcia a compressdo. E sabido que
a progressiva reagcdo de hidratacdo resulta na reducdo da porosidade e consequentemente no
ganho de resisténcia em materiais cimenticios (DUAN et al., 2013; MEHTA; MONTEIRO,
2014; TERMKHAJORNKIT et al., 2009). Denota-se desse comportamento que a taxa de ganho

de resisténcia observada esta correlacionada a maior taxa de refinamento de poros.

De fato, sabe-se que a taxa de hidratagcdo da escoria tende a ser menor que a do cimento
(GRUYAERT; ROBEYST; DE BELIE, 2010; TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON,
2010). Assim, se confirma indiretamente, pelos dados de resisténcia a compressdo, que a
introducao da escoéria deve estar contribuindo para o aumento da capacidade de refinamento da
estrutura porosa com o tempo, sendo este processo ainda mais expressivo dos 112 para os 196

dias.
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Figura 47 — Variacdo da resisténcia a compressao com a idade da mistura

E mais, a literatura diz que para idades avangadas a gera¢do de C— S — H ¢ um dos
principais responsaveis pelo ganho de resisténcia em materiais cimenticios (HEWLETT, 2006;
MEHTA; MONTEIRO, 2014; NEVILLE, 2011; TAYLOR, 1990). Este fato sugere que o

ganho de resisténcia observado esteja contando com a contribuigdo de um importante
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desenvolvimento dessa fase ainda aos 196 dias. Em particular, os ganhos sdo mais significativos

para S7 (Figura 47).

Por fim, ¢ importante observar que aos 196 dias, pelo Teste de Tukey, ficou comprovado
que ndo ha diferencas estaticamente significativas de resisténcia & compressao para S5, S7 e
Ref.

4.1.6. Fluorescéncia de raios X (FRX)

Para os testes por FRX, foram extraidas amostras em triplicatas de todas as argamassas
nas trés idades. Aplicou-se entdo a analise de componentes principais, com varidveis
consideradas como na imagem da Figura 48. Nesta figura constam as formas elementares dos

componentes quimicos observados nas diferentes misturas.
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Figura 48 —Varidveis aplicadas na analise de componentes principais

J& na Figura 49 as misturas sdo plotadas no grafico de componentes principais
considerando varidveis e a distribuicdo de formas elementares da Figura 48. Constataram-se
agrupamentos bem definidos para todas as argamassas, sugerindo-se coletas homogéneas e
consistentes de amostras. Convém recordar que o FRX identifica os elementos quimicos de um

material, que, via de regra, ndo se alteram com o tempo.
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Figura 49 —Anélise de componentes principais — FRX

Em particular, pela Figura 49, fica evidente que com o aumento do % de escoria se reduz
a quantidade de Ca (diregao positiva de PC1 tem maiores teores de Ca). Esse comportamento
ja eraum tanto esperado, haja vista que a BFS apresentada maiores quantidades de Si e, menores

de Ca, em comparagdo com o cimento. A sequéncia de maior quantidade de Ca para a menor ¢:

Ref, S5, S7 e S9.

4.1.7. Difracao de raios X (DRX)

Os difratogramas indicaram 4 principais fases, sendo elas: quartzo (SiO,), hidroxido de
célcio — portlandita — (Ca(OH), ou CH), carbonato de célcio — calcita — (CaCO3) e etringita
(AFt). Ha outras fases diversas, em pequenas quantidades, também identificadas, mas que nao
foram alvo de estudo. Huang, Ye e Damidot (2014), em materiais cimenticios com altos teores
de BFS, também verificaram picos de AFt, portlandita e calcita.

Pelo método de Rietveld foram obtidos os percentuais que cada fase representa nas
estruturas cristalinas das argamassas. As investigagdes se centraram sobre o hidroxido de calcio
(CH), o carbonato de calcio (CaCO3) e a etringita. Estes representam a maior parte dos cristais
(sem considerar o quartzo - areia). Assim, foram definidos os percentuais que cada uma dessas
3 fases representam no total, extraindo-se desta contagem os valores referentes ao SiO,,

obtendo-se os resultados nas figuras abaixo (Figura 50 e Figura 51).
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Figura 51 — Resultados DRX para Ref

Comparando-se a Figura 50 com Figura 51, constatou-se que, enquanto as amostras com
escoOria apresentam a maior precipitagdo do CaCO5, a amostra de Ref preserva o Ca(OH), como
mineral mais representativo. E mais, ¢ evidente que com o aumento da quantidade de escoria,
ha redu¢do da quantidade Ca(OH),. Com a evolucdo da idade, esse efeito se torna mais
significativo.

Levantaram-se algumas hipoteses: uma primeira ¢ de que a redugao do cimento Portland
levou a redugio direta na produgdo Ca(OH),; outras hipoteses seriam de que a escoria possa
estar consumindo o Ca(OH), e ou favorecendo o efeito da carbonatagio.

Verificou-se também uma redugdo da quantidade de etringita com ao aumento da BFS.
Esse fato ja era esperado, uma vez que a redug¢ao do cimento implica na redugdo do gesso na
mistura, composto que contribui para a formagao de etringita.

No grupo de “Outras” fases cristalinas, notou-se que com o aumento da quantidade de
escoria, o percentual desse agrupamento aumenta. Sugere-se destes resultados que a introducao
da escoria promove uma maior formacgao de fases distintas daquelas que sdo usuais (CH, CaCO;

e etringita) para o cimento Portland.

4.1.8. MEV E EDS

No que segue sdo apresentadas imagens (Figura 52 e Figura 53)das micrografias das
misturas Ref, S5, S7 e S9 aos 28, 112 e 196 dias. Estas visualiza¢cdes via MEV possibilitaram

a confirmagdo e validagdo visual das fases (AFt, CH e CaCO3) apontadas pelas andlises via
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DRX, além do silicato de célcio hidratado (C — S — H), principal composto do cimento Portland

hidratado e da BFS.
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Embora a etringita (AFt), caracterizada como estruturas delgadas e longas (MEHTA;
MONTEIRO, 2014), tenha sido percebida nas misturas também com BFS, como aparece em S5(Figura
52)e em S7(Figura 53), cabe apontar que, no processo de inspecdo de cada amostra, esta fase era menos
comumente observada a medida que se reduzia a quantidade de cimento Portland. E, de fato, se deduz
que seja consequéncia direta da redugdo da quantidade de gesso (disponivel no cimento Portland) com

o aumento da quantidade de BFS empregada na substituicéo.

O hidroxido de calcio se mostrou visualmente pouco presente também a medida que se
aumentava a quantidade de escoria. As estruturas caracteristicas apresentadas na Figura 54, nos pontos
localizados por “EDS 17 e “EDS 27, trata-se possivelmente de C — S — H fibroso. Fases com estas
caracteristicas eram visualmente predominantes nas matrizes das amostras S7 ¢ S9 em todas as idades.

Em particular, a imagem da Figura 54 é de uma amostra de S9 aos 196 dias.
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[P 4]

As microanalises constantes em “a” e “b” na Figura 54 apresentam resultados muitos
parecidos. Os picos de Si e Ca somados as morfologias observadas, sustentam a hipotese de
ambos os pontos se tratarem de C-S-H. Constata-se também a ocorréncia de picos de Al, que
substitui de forma mais significativa o Si nas cadeias de C-S-H provindas da hidratagdo de BFS
(TAYLOR; RICHARDSON; BRYDSON, 2010). A presenca de Mg enquadra-se como
impurezas que podem ocorrer no C — S — H (NEVILLE, 1997).

Ainda que de modo grosseiro, com base na escala disponivel na Figura 54, foram
estimadas as dimensdes de alguns vazios. Aqueles de A a F apresentam dimensdes tipicas de
poros capilares (até 10 um para Brandt (2009) e St John, Poole e Sims (1998)), enquanto F esse
trata possivelmente de um vazio de ar. Acredita-se que os poros de A a F, se conectaveis,

estejam entre aqueles avaliados pela PIM e o em F pela puCT.

4.1.9. Analise critica — Fase []

Os ensaios de absor¢ao de agua e de PIM apontam redugdes significativas na porosidade
aberta das argamassas. Eles concordam que, ao longo do tempo, a taxa de reducdo se
demonstrou ainda maior com o aumento da quantidade de escoria na substitui¢do. Em
particular, a PIM mostrou que o aumento da quantidade de BFS promoveu a redugdo do
tamanho dos poros, efeito potencializado com o tempo.

De modo a complementar os resultados destas duas primeiras técnicas aplicadas para a
avaliacdo da porosidade, se tem os dados obtidos pelos ensaios de microtomografia e de
excitacdo por impulso, sensiveis a poros abertos e fechados. Estas técnicas confirmaram taxas
mais importantes de refinamento da matriz para as argamassas com a introdugao de BFS, sendo
este processo mais expressivo para a maior idade avaliada.

Cabe ressaltar, contudo, que as técnicas citadas nos paragrafos anteriores nao avaliaram
os mesmos poros. Eles variam em dimensdes e caracteristicas diversas. A PIM investiga poros
abertos com diametros de 0,003 pm (proximo da fronteira inferior dos poros capilares) a 360
um. A uCT trata de poros fechados e abertos no intervalo de 6,05 um a 890,06 um, vazios de ar
em sua maior parte. A absor¢cdo de agua e técnica de excitagdo por impulso, por sua vez, sao
sensiveis a poros menores que do limite inferior ao intervalo minimo da PIM e a grandes vazios
de ar.

Particularmente, como exposto nas segdes anteriores, pela PIM foi mostrado que a

introdu¢do da BFS potencializou no tempo o refinamento de poros capilares, enquanto a pCT
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apontou para este mesmo efeito sobre os vazios de ar. Os resultados de absor¢do de dgua e da
técnica de excitagdo por impulso convergem para a afirmagao de que as argamassas com BFS
aumentaram o efeito de fechamento de poros da matriz, sejam eles capilares ou vazios de ar.
Concordaram inclusive que este processo ¢ mais efetivo para a maior quantidade de substitui¢do
(S9) e para a maior idade investigada (196 dias).

As analises via DRX mostraram redu¢do do CH e aumento da precipitacdo de CaCO5 a
medida em que era maior a substituicio do cimento Portland por esta BFS. E razoavel
considerar que o CaCO5; gerado esteja contribuindo de forma efetiva para o refinamento da
porosidade, com ¢ apontado por Li, Farzadnia e Shi (2017). Segundo Chen, Printpartners e
Ipskamp (2006), o CH resultante da reagdo de hidratacdo do cimento Portland atua como
ativador para a BFS. No entanto, Gruyaert (2010) coloca que a BFS ndo consome tanto CH
como um material pozolanico, o que foi confirmado nos ensaios de pozolanicidade desta
pesquisa. Sugere-se, portanto, que a reducao do CH e o aumento da quantidade de CaCO;
estejam correlacionadas com a carbonatagao.

As baixas quantidades (proximas de 0%) de CH para S7 e S9 levam a acreditar que o
efeito de carbonatagdao pode estar atuando também na descalcificacdo do C — S — H. De fato,
Gruyaert (2010) aponta que, em concretos com BFS, a quantidade de CH ¢ limitada, e, portanto,
¢ provavel que o CO, afete outras fases, como o C —S — H. Embora o efeito do refinamento
tenha levado ao aumento da resisténcia a compressao no tempo, a possibilidade de carbonatagao
do C-S-H foi provavelmente um fator limitante desse ganho de desempenho mecanico. E
sugestivel que a carbonatagao de C-S-H em S5 seja menor, por ter menor quantidade de escoria,
o que levou a apresentar os maiores ganhos mecanicos no tempo.

E provavel também que a reagdo tardia, em especial com a formagdo de C—S —H,
esteja contribuindo de forma significativa para o refinamento da estrutura porosa. De fato, o C-
S-H ¢ uma fase que tem participagdo importante nos produtos de hidratacdo da BFS (BOUIKNI,;
SWAMY; BALI, 2009; CHEN et al.,, 2012). Além disso, em um estudo com materiais
cimenticios com alto teor de BFS, Huang, Ye e Damidot (2014) puderem verificar, via DRX,
que o total fracionario das fases cristalinas existentes no produto de rea¢do ¢ menor que 50%.
Ou seja, a fracdo amorfa, onde estd o C-S-H, ¢ maior que a fragdo cristalina, que indicou altos
teores de CaCO; nesta presente pesquisa. Corrobora com esta hipotese o fato de que nas
inspegdes via MEV eram comuns as visualiza¢des de C-S-H em todas as idades nas misturas

com escorias.



122

Partindo das conclusdes acima e tendo em vista pesquisas correntes que apresentam o
mecanismo de autocicatrizagdo como sendo um processo caraterizado principalmente pelo
fechamento de fissuras devido a hidratagdo continua e pela precipitagdo do CaCO;, ha fortes
indicativos de que o emprego da BFS em estudo potencializaria a capacidade de fechamento de
vazios de fissuras originadas em argamassas ao longo do tempo. Em especial, os resultados de
fechamento de poros, com refinamento mais significativo em S9, sugerem que esta mistura seja
a com maior potencial para o estudo da Fase [II]. Somam-se a este indicativo a maior produgao
de CaCO; e a maior disponibilidade de BFS ndo reagida no tempo que sdo proprias de S9.
Sabendo-se pela literatura que o Ca(OH), atua para a hidratagdo latente (CHENG et al., 2005)
da BFS e diante do provavel evento de carbonatagdo existente sobre o C-S-H em S9, ¢ que se
propde também a inclusdo deste ativador para medir o seu efeito na autocicatrizagdo a ser

promovida pela escoria.
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42. FASE [II]: RESULTADOS E DISCUSSOES

A seguir sdo apresentados e discutidos os resultados da Fase [II] da pesquisa.
Inicialmente s3o apresentados os resultados de testes preliminares que levaram a defini¢ao do
procedimento de fissuracdo dos cps por compressdo diametral. Na sequéncia, realizam-se
analises dos resultados obtidos para cada técnica de investigagdo. Por fim, fez-se uma analise
critica correlacionando os resultados dos diferentes ensaios ¢ aqueles obtidos na Fase [I] do

estudo.

4.2.1. Testes iniciais: fissuracdo por divisdo do corpo de prova na compressao diametral

A definicdo do molde a ser empregado se deu por meio de testes de elementos com
diferentes dimensodes para o confinamento (Figura 55) dos cps de argamassa submetidos a
fissuragdo por compressao diametral aos 28 dias (Figura 56),

Os elementos testados para confinamento foram seguimentos de tubo com 40 mm de:
PVC soldavel para agua fria de 25 mm (21 mm interno) ¢ 20 mm (17 mm interno); PVC
soldavel para agua quente de 22 mm (18 mm interno); PVC rigido eletroduto - 16 mm (14 mm
interno); e silver tape. Nesta ultima opcao, a fita envolveu cps desmoldados dos diferentes

elementos testados.

s

(@) (b) (©) (d) (e)

Figura 55 — Seguimentos de tubos de 40mm: (a) PVC soldével para agua fria de 20 mm (17
mm interno) (b) PVC soldavel para dgua fria de 25 mm (21 mm interno) (c) PVC soldéavel
para dgua quente de 22 mm (18 mm interno) (d) PVC rigido para eletroduto de 16 mm (14

mm interno) e (e) silver tape (16 mm interno)
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A fissuragdo por compressdo diametral foi testada com torno de bancada n° 5 ¢ com
prensa hidraulica (Figura 56). A prensa hidraulica levou ao esmagamento (b na Figura 56) de
todos os elementos testados (Figura 55), enquanto o torno de bancada conduziu a um desenho

bem definido da fissuracdo diametral (a na Figura 56).

(b)

Figura 56 — Fissurag¢do por compressdo diametral com (a) torno de bancada n°® 5 e (b) prensa

hidraulica
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Optou-se pelo uso do torno de bancada. Dentre os elementos testados (Figura 55), foi
escolhido o seguimento de tubo em PVC soldavel de 20 mm (17 mm interno), que demonstrou

superficie de fissuragdo bem definida, como pode ser visto na Figura 57.

Figura 57 — Corpos de prova no molde de PVC para agua fria soldavel de 20 mm (17 mm

interno) rompidos por compressao diametral pelo torno de bancada N°5

Os demais elementos testados demonstraram caracteristicas menos vantajosas, com
relacdo ao PVC para dgua fria soldavel com 20 mm, para a fissuragdo por compressao diametral,

sendo elas:

— maior rigidez (PVC soldavel para agua fria com 25 mm e PVC soldavel para
agua quente — bordas espessas), dificultando a formagdo da superficie de

fissuracao;

— menor dimensdo interna (PVC rigido para eletroduto), prejudicando o

adensamento da argamassa;

— e maior elasticidade (silver tape), levando a um confinamento inadequado para

a compressao diametral.
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4.2.2. Microscopia digital: analise superficial da fissura

Para esta analise foram definidos dois agrupamentos de corpos de prova: um para cura
intermitente e outro para cura submersa (Quadro 5). Foram produzidas 30 cps para cada mistura,
das quais 4 ou 5 de cada foram selecionadas aletoriamente para a investigacao.

Ap6s a fissuracao aos 28 dias, os cps foram submetidos as respectivas condigdes de cura
e, entdo, analisados aos 112 e 196 dias.

A nomenclatura dos cps foi definida pelo formato padrao dado por X#N_I, em que X ¢

o tipo de mistura, N o numero do cp e I a idade de anélise. Exemplos:

R#16_28: Mistura de referéncia (Ref); cp namero 16; e resultado aos 28 dias.
S9 5#04 112: Mistura S9 5 (90% de escoria e 5% de hidréxido de calcio); cp nimero
04; e resultado aos 112 dias.

S9 5#16: Mistura S9 (90% de escoria e 5% de hidroxido de calcio); cp niimero 16.

Quadro S — Agrupamentos para analise por microscopia digital

CONDICAQ: CURA INTERMITENTE

Referéncia S9 S9 5 S9 10
R#02 S9#02 S9 5#10 S9 10#01
R#13 S9#09 S9 5#13 S9 10#07
R#22 SO#11 S9 S#17 S9 10#09
R#23 S9#14 S9 5#19 S9 10#15

SO#25 SO 5#27 S9 10#19

CONDICAO: SUBMERSA

Referéncia S9 S9 5 S9 10
R#03 S9#03 S9 5#06 S9 10#02
R#04 S9#04 S9 5#13 S9 10#06
R#06 S9#07 S9 5#18 S9 10#10
R#20 S9#21 S9 5 28 S9 10#26

S9#24 S9 5#30 S9 10#30

As imagens capturadas sdo mostradas no Anexo A (Figura 101 a Figura 138). Numa
andlise qualitativa, as imagens capturadas mostraram que o estado de fechamento das fissuras
ndo se alterou de forma significativa dos 112 aos 196 dias.

Os resultados de medidas (fissura aos 28 dias) sdo mostrados nas tabelas logo na
sequéncia (Tabela 11 e Tabela 12). Constam também a condi¢gdo com que a fissura se

encontrava aos 112 e 196 dias.



Tabela 11 — Resultados da analise microscopia digital para condi¢ao intermitente

CONDICAO: CURA INTERMITENTE

Maior abertura

Maior abertura

Fechamento da fissura

Amostra fissura fechada (pontual) Fechamento da fissura (ao longo)
fissura (mm) 5 5 5 .
(mm) 112 dias 196 dias 112 dias 196 dias
R#02 0,056 0,056 Completo Completo Parcial Completamente
R#13 0,059 0,059 Completo Completo Parcial Completamente
R#22 0,128 0,056 Parcial Parcial Parcial Parcial
R#23 0,107 0,034 Parcial Parcial Parcial Parcial
Média 0,088 0,051 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,036 0,012 0,059 0,056
S9#02 0,057 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
S9#09 0,056 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
SO#11 0,073 0,073 Completo Completo Parcial Parcial
S9#14 0,129 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
S9#25 0,027 0,027 Completo Completo Completamente Completamente
S9#25 0,154 - Parcial Parcial Parcial Parcial
Média 0,083 0,050 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,049 0,033 0,073 0,027
S9 5#10 0,051 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
S9 5#13 0,059 0,059 Completo Completo Parcial Parcial
S9 5#13 0,087 - Parcial Parcial Parcial Parcial

127



S9 5#17 0,191 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo

S9 5#19 0,109 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo

SO 5#27 0,124 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
Média 0,104 0,059 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,051 - 0,059 0,059

S9 10#1 0,027 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo

S9 10#7 0,085 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo

S9 10#09 0,115 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo

S9 10#15 0,079 0,033 Parcial Parcial Parcial Parcial

S9 10#19 0,091 0,020 Parcial Parcial Parcial Parcial
Média 0,079 0,027 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,016 0,009 0,033 0,020

128



Tabela 12 — Resultados da analise microscopia digital para condi¢cdo submersa

CONDICAO: SUBMERSA

Maior abertura

Maior abertura

Fechamento da fissura

Amostra fissura fechada (pontual) Fechamento da fissura (ao longo)
fissura (mm) 5 5 . 3
(mm) 112 dias 196 dias 112 dias 196 dias
R#03 0,100 0,100 Completo Completo Quase completo Quase completo
R#04 0,084 0,084 Completo Completo Quase completo Quase completo
R#06 0,134 0,134 Completo Completo Quase completo Quase completo
R#20 0,062 0,062 Completo Completo Parcial Parcial
Média 0,095 0,095 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,030 0,030 0,134 0,062
S9#03 0,093 0,093 Completo Completo Quase completo Quase completo
S9#04 0,086 0,086 Completo Completo Quase completo Quase completo
S9#07 0,144 0,144 Completo Completo Quase completo Quase completo
S9#21 0,119 - Parcial Parcial Parcial Parcial
S9#24 0,216 - Parcial Parcial Parcial Parcial
Média 0,132 0,108 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,052 0,041 0,144 0,086
S9 5#06 0,096 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
SO 5#13 0,086 0,086 Completo Completo Completamente Completamente
Parcial /
SO 5#18 0,126 0,081 Parcial Completo Parcial Parcial
(0,081)
S9 5 28 0,119 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
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Parcial / Parcial /
S9 5#30 0,107 0,058 Completo Completo Parcial Parcial
(0,058) (0,058)
Média 0,107 0,075 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,018 0,015 0,086 0,058
S9 10#02 0,138 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
Parcial / Parcial /
S9 10#06 0,090 0,086 Completo Completo Parcial Parcial
(0,086) (0,086)
Parcial / Parcial /
S9 10#10 0,151 0,057 Completo Completo Parcial Parcial
(0,057) (0,057)
S9 10#26 0,125 - Parcial Parcial Parcial Parcial
S9 10#26 0,156 - Parcial Parcial Parcial Parcial
S9 10#30 0,067 - Parcial Parcial Pouco significativo Pouco significativo
Média 0,121 0,072 Maior fissura fechada (mm) Menor fissura fechada (mm)
Desvio 0,036 0,021 0,086 0,057
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Os resultados apresentados nas Tabelas 13 e 14 sdo sintetizados na forma grafica (Figura
58 e Figura 59). Consideraram-se para estes graficos a condi¢do visualizada aos 196 dias (que

ndo diferiram tanto dos 112 dias).
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Figura 58 — Valores médios das dimensdes das maiores fissuras fechadas aos 196 dias
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Figura 59 — Valores das maiores e menores dimensdes de fissuras fechadas aos 196 dias

Os valores médios das maiores dimensdes das fissuras variaram de 0,079 a 0,132 mm
(Figura 58). Estes valores estdo proximos daqueles observados na literatura capazes de
fecharem por cicatrizagdo autdégena, como citam De Belie et al. (2018). Isto demonstrou que

foi satisfatdrio o procedimento de fissuragdo adotado para o presente estudo.
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Para a condi¢do de cura intermitente, Ref e S9 5 apresentaram os melhores resultados,
com fechamentos médios (de maiores fissuras) de 0,056 ¢ 0,059 mm. Contudo, S9 5 tratou-se
de um caso pontual, sendo que, por andlise qualitativa (pelas capturas de imagens), ¢ pelos
dados da Tabela 11, foi verificado que Ref demonstrou melhor desempenho, isto ¢, todos os
corpos de prova apresentaram fechamento parcial de fissura, o que ndo aconteceu para S9 5.

De modo geral, pela Figura 58, se constatou que para todas a misturas a condi¢ao
submersa favoreceu o fechamento de fissuras. Enquanto Ref demonstrou melhores resultados
para a condi¢do de cura intermitente, S9 foi aquela que melhor se portou para a condicao
submersa. Para esta mistura, média das dimensdes maximas das fissuras aumentou de em 116%
da condicao intermitente para submersa.

O melhor desempenho de S9 para cura submersa sugere que o fechamento da fissura
esta contando com a contribuicao da hidrata¢do de particulas ndo hidratadas de BFS. J4 para o
melhor desempenho de Ref frente as demais misturas, no caso da cura intermitente, leva a crer
que a carbonata¢do do Ca(OH),, originado da propria reagdo de hidratagdo do cimento Portland,
seja um evento importante que contribuiu ao efeito de cicatrizagdo neste caso. Estas conclusoes
foram indicadas também por Ferrara et al. (2018).

Resultados interessantes foram constatados para as maiores fissuras fechadas para a
condi¢do submersa. Ref apresentou fechamento de fissuras de até 0,134 mm, enquanto S9, de
até 0,144 mm, valores nos limites superiores indicados pela literatura, como dizem De Belie et
al. (2018).

De fato, Silva et al. (2021) apontaram que o cimento Portland CP V-ARI apresenta
melhor capacidade de autocicatrizacao autégena dentre outros cimentos comum € compostos,
0 que corrobora com os resultados constados para Ref no presente estudo.

No caso de S9, os resultados obtidos favorecem a hipotese de que particulas nao
hidratadas potencializam o efeito de autocicatriza¢do no tempo. Em trabalhos anteriores, Van

Tittelboom e De Belie (2013) apontaram para tais conclusdes.
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4.2.3. Microtomografia (uCT)

Por meio da microtomografia foram realizadas duas analises distintas:

— Analise 3D

Na analise 3D foi identificado, para cada caso, o poro correspondente a fissura e aferida
a variacao de volume ao longo do tempo. Estes dados foram também comparados com o

comportamento dos poros totais.

— Analise 2D.

Ja na andlise 2D, ao longo da profundidade do corpo de prova foi investigada a
porosidade. O comportamento dos poros totais foi influenciado diretamente pela fissura, dado

o volume representativo diante da porosidade total.

Por conta do efeito de borda, em ambas as analises, na execu¢ao do ensaio de uCT foram
desconsideradas as bordas (em torno de 2 a 4 mm) de topo e de base. Assim, os resultados nesta
secdo apresentados sdo referentes ao comportamento interno de cada fissura, nao
compreendendo assim a superficie. No que segue, essas analises sdo abordadas de forma mais

detalhada.

4.2.3.1. pCT — Analise 3D

Para esta analise foram selecionados dois cps de cada mistura e analisados aos 28 (idade
de fissuracdo), 112 e 196 dias. As aberturas superficiais maximas (medidas via microscopio

digital) sdo mostradas na Tabela 13.

Tabela 13 — Maiores aberturas de fissuras via microscopio digital

Mistura |Abertura (mm) | Mistura | Abertura (mm)

R#16 0,106 S9_5#16 0,105
R#17 0,153 S9_5#17 0,120
S9#16 0,162 S9_10#16 0,102

S9#17 0,107 S9_10#17 0,149
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A média das aberturas maximas para todos os cp foi 0,126 mm, com desvio padrao de
0,025, e coeficiente de variacdo de 0,20, valor relativamente baixo. A fissuras tenderam a
reduzir o tamanho das aberturas na dire¢do do centro a geratriz.

Por meio do software CTan, empregado nas andlises quantitativas, determinaram-se
algumas propriedades geométricas dos poros (volume, centroide, area superficial, esfericidade
etc.).

A esfericidade permitiu realizar a identificag¢do de cada fissura, que se destacou, em cada
caso, com esfericidade na ordem de 0,05 e volume superior ao dos demais poros. Cumpre

observar que a esfericidade varia de 0 a 1 (esfera perfeita), como na Figura 60.

1,00 0,00

ESFERICIDADE

€D | e

&
B
@ @
D

Figura 60 — Ilustracdo do significado de esfericidade

Fonte: Adaptacdo da imagem disponivel em
< https://www.researchgate.net/figure/Figura-3-Modelo-combinado-entre-esfericidade-arredondamento-e-

rugosidade-alisamento-para_figl0 33736663>, acesso em 25/07/2022

Como ja abordado na Fase [I] da pesquisa, a pCT possibilitou a leitura de poros de ar,
os quais apresentam formato aproximadamente esférico (com esfericidade tendendo a 1). Em
particular, na Fase [II], a resolu¢@o obtida foi de 20 um.

Os resultados para a condi¢cdo de exposicdo A estdo na Tabela 14 (Figura 61) e, para a

B, na Tabela 15 (Figura 62).



Tabela 14 — Resultados da andlise 3D por pCT para a condi¢do de exposicao A
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Volume Volume Poros - . %Fissura /
. . . Poros totais
Mistura Fissura Volume fissura (mm?) Poros
(mm3) (mm3) Totais
R#17_28 88,43 245,05 333,47 26,52%
R#17_112 110,84 289,08 399,93 27,72%
R#17_196 90,94 270,56 361,49 25,16%
S9#16_28 74,20 169,51 243,72 30,45%
S9#16_112 77,44 175,63 253,07 30,60%
S9#16_196 70,83 179,27 250,09 28,32%
S9 5#16_28 76,76 127,93 204,69 37,50%
S9_5#16_112 67,18 115,94 183,13 36,69%
S9_5#16_196 60,65 109,39 170,04 35,67%
S9_10#17_28 156,96 215,30 372,26 42,16%
S9_10#17_112 116,51 119,00 235,50 49,47%
S9_10#17_196 101,85 115,36 217,21 46,89%
27,72%
25,16% 42,16%
26,52%
(=)
§‘ 0 3045% >0°0% 28,32% 2" 49,47%
S N A 37,50% (] J0:8020
Q N - (] ~ 36,60% 35,67% 8 0
N ) = o~ 0 ’ S o)
o @9 o a o = )
= = a ~H & = =
I o = =) N
N - N | B S = a “ N
SE:=Q3 sPEIf: N 1 3 il el e
A Bl K <hc1: sh:ls el
,;3, o o

Misturas e idades

H Volume Poros - Volume fissura {(mm?3)

1 % Fissura / Poros Totais

Figura 61 — Resultados da analise 3D por pCT para cp na condicao de exposi¢ao A
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Tabela 15 — Resultados da analise 3D por uCT para a condi¢do de exposi¢ao B

Volume Volume Poros - . %Fissura/
. . . Poros totais
Mistura Fissura Volume fissura (mm?) Poros
(mm3) (mm3) Totais
R#16_28 96,71 281,17 377,88 25,59%
R#16_112 90,87 277,64 368,52 24,66%
R#16_196 80,32 264,53 344,85 23,29%
S9#17_28 132,35 116,56 248,91 53,17%
S9#17_112 114,45 121,06 235,50 48,60%
S9#17_196 100,22 116,99 217,21 46,14%
S9_5#17_28 79,30 147,59 226,89 34,95%
S9_5#17_112 71,76 146,86 218,62 32,82%
S9_5#17_196 65,55 142,06 207,62 31,57%
S9_10#16_28 84,25 179,72 263,98 31,92%
S9_10#16_112 83,51 183,05 266,56 31,33%
S9_10#16_196 70,18 173,78 243,96 28,77%
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Figura 62 — Resultados da andlise 3D por pCT para cp na condicao de exposi¢cdo B

Dos resultados obtidos, constatou-se em geral uma tendéncia de reducdo dos volumes
das fissuras e de poros totais no tempo. Nas diferentes idades e para as diferentes amostras, as
fissuras representaram de 23,29 a 53,17% dos poros totais aferidos pela pCT, como mostram
os graficos na Figura 62 (Condi¢do A) e Figura 61 (Condigdo B).

Os graficos (Figura 62 e Figura 61) corroboram para a visualiza¢do das tendéncias de

reducdes dos volumes das fissuras e dos poros totais no tempo. Dos 112 aos 196 dias essa
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afirmacdo ¢ validade para todas as medidas. Contudo, dos 28 aos 112 dias, para R#17, S9#16 ¢
S9 10#16 nao foi possivel deduzir tal comportamento.

Como se esperavam redugdes dos volumes das fissuras e dos poros no periodo de 28

aos 112 dias, foram levantadas hipdteses de ocorréncia de alguns possiveis erros, que:

— podem estar relacionados a presenca de dgua nas amostras aos 28 dias, dada a
hidratagdo ainda em andamento e ndo ter consumido a 4gua ou mesmo pela
ineficiéncia no processo de secagem, o que prejudicou as medidas de poros e
fissuras;

— ou podem ainda estar relacionados a problemas de software na construcao das

imagens por meio da uCT.

Em termos graficos, os percentuais de fissuras com relacdo aos poros totais sdo
apresentados na Figura 63. Fato interessante que foi observado ¢ que com o passar do tempo a
participagdo do volume de cada fissura nos poros totais reduziu. Este resultado sugere que as
redugdes de volumes das fissuras no tempo sao maiores do que as dos demais poros.

De fato, por ser a massa porosa (sem incluir a fissura) constituida de poros de ar, em
grande medida fechados, ndao acessiveis a 4gua, corrobora para explicar o resultado acima, uma
vez que a agua ¢ um elemento que torna a autocicatrizagdo autdgena mais efetiva, como
indicado por Van Tittelboom e De Belie (2013).

Esta constatagdo nao se aplica ao cp S9 10#17 no periodo dos 28 aos 112 dias. Na se¢do
4.2.3.2 ¢ discutido como mais detalhe sobre este caso, que esta provavelmente vinculado a erros

na medida dos poros totais.
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Figura 63 — % Fissura / Poros totais no tempo paras as misturas (a) R#16 (b) S9#17 (c)
S9 5#17 e (d) S9_10#16 na condi¢do A, e (a) R#17 (b) S9#16 (c) S9_5#16 e (d) S9_10#17 na

condi¢do B

Para uma melhor andlise do comportamento das fissuras, definiram-se 3 blocos: bloco

o (4 misturas sob cura intermitente dos 28 aos 112 dias), bloco B (4 misturas sob cura
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intermitente dos 112 aos 196 dias) e bloco y (4 misturas sob cura submersa dos 112 aos 196

dias). O Quadro 6 mostra os blocos definidos ¢ os dados sdo como constam na Tabela 16.

Quadro 6 — Blocos definidos para analise de fissuras 3D

Bloco Condicao Condicao A | Condicao B
INT_28/112 o R#16
28 aos 112 dias — cura intermitente S9 10#17 | S9#17
a - S9 5#17
- 28 aos 112 dias — cura submersa (ndo ha cp) | (ndo ha cp)
2/196 R#17
INT 112/1 ~ 12
B 112 aos 196 dias — cura intermitente gg#;gl 6 (ndo ha cp)
B —
S9 10#17
R#16
SUB_112/196 . 196 di b So#17
aos ias — cura submersa n3o hi ¢
. ( P) | S9 5#17
S9 10#16

Tabela 16 — Volumes de fissuras (mm?) e varia¢des (A%) para os blocos selecionados

BLOCO: INT 28/112

o Vqun(1:ﬁf)nssura o Volume fissura A% Fissura
R#16_28 96,71 R#16_112 -6,04%
So#17_28 132,35 So#17_112 -13,53%
S9_5#17 28 79,30 S9_5#17_28 -9,51%
S9_10#17_28 156,96 S9_10#17_112 -25,78%
Média 116,33+34,95 98,40+21,23 -13,7148,61%
BLOCO: INT _112/196

o VquTrt:‘:;ssura . Volume fissura A% Fissura
R#17_112 110,84 R#17_196 -17,96%
So#16_112 77,44 S9#16_196 -8,54%
S9_5#16_112 67,18 S9 5#16_196 -9,73%
S9_10#17_112 116,51 S9_10#17_196 -12,58%

Média

92,99+24,35

81,07+18,72

-12,20+4,20%

BLOCO: SUB_112/196

o Volur?;:)lssura o Volume fissura A% Fissura
R#16_112 90,87 R#16_196 -11,61%
SO#17_112 114,45 SO#17_196 -12,44%
S9 5#17 112 71,76 S9 5#17_196 -8,65%
S9_10#16_112 83,51 S9_10#16_196 -15,96%

Média

90,15+18,01

79,07+15,39

-12,16%+3,01%
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Os resultados da Tabela 16 mostraram que os volumes das fissuras se situaram no

intervalo de 60,65 a 156,96 mm?, enquanto as reducdes desses, nos periodos de 84 dias (28 a
112 ou 112 a 196 dias) flutuaram entre 6,04% a 25,78%.

Ha de se considerar, como indicado por Silva et al. (2021), que a dimensdo (abertura)

interfere no evento de autocicatrizagdo. Os coeficientes de variagdes para os volumes de fissuras

dos blocos a, p e y foram 0,30, 0,26 ¢ 20, respectivamente, o que ¢ uma variabilidade

relativamente pequena. As taxas de variagoes da Tabela 18 sdo mostradas na Figura 64.
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Figura 64 — Variagdes percentuais dos volumes das fissuras no tempo (A% Fissura)

Avaliando os resultados dentro de cada bloco, se extrairam as seguintes hipdteses:

— Bloco a: Dos 28 aos 112 dias, para o ciclo intermitente, as amostras com BFS
apresentaram redu¢des nos volumes das fissuras maiores do que a reducao para a
amostra de referéncia (Ref). E provavel que a hidratagio tardia da BFS seja o principal
evento que contribui para estes resultados. Para S9 5 e S9 10 ha de considerar também

que o efeito é somado a carbonatagdo do Ca(OH),;

— Bloco B: Dos 112 aos 196 dias, para o ciclo intermitente, a amostra de referéncia
apresentou a maior taxa de reducdo do volume da fissura. As misturas S9 10 e S9 5
demonstraram taxas maiores que S9. Destes resultados, ¢ razoavel considerar que um
evento que contribui para a explica¢do do resultado esta na carbonatagdo do Ca(OH),,

praticamente ausente na mistura S9, como visto na Fase [I] da pesquisa.
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Bloco y: Dos 112 aos 196 dias, para os corpos de prova submersos, se deduziu que o
evento mais provavel para contribuir com a autocicatrizagdo interna fosse a hidratagdo
tardia das particulas do material cimenticio. Neste contexto, se destacou a mistura
S9 10, com a maior de taxa de variagdo do volume da fissura, seguida por S9. E
provavel que no meio submerso de S9 10 houvesse a existéncia de Ca(OH),, o que
contribui para ativar particulas de escoria ndo hidratadas, e que em S9 houvesse grande

quantidade particulas nao hidratadas na parede da fissura.

Avaliando os resultados entre os blocos, se extrairam as seguintes hipoteses:

A mistura S9 10 apresentou a maior capacidade de autocicatrizagdo interna dentre
aquelas com BFS nos 3 blocos analisados. Quando a condicdo ¢ submersa (Bloco v), tal
resultado ¢ explicado pela hidratacdo tardia das particulas de BFS ativadas pelo
Ca(OH),. Quando a condi¢do ¢ intermitente (blocos a e PB), além da justificativa
anterior, somasse o efeito decorrente da carbonata¢do do Ca(OH),;

A amostra Ref demonstrou uma menor taxa de reducdo do tamanho da fissura dos 28
aos 112 dias. Se esperava que pelo efeito da carbonata¢do Ca(OH), esse resultado fosse
mais expressivo, como foi constatado dos 112 aos 196 dias, em que para o ciclo
intermitente (blocos ) a redugdo foi mais expressiva do que para a condigdo submersa
(Bloco v);

Com relagdo a Ref, as amostras com BFS tenderam a apresentar resultados superiores
de redugdes dos volumes de fissuras dos 28 aos 112 dias no ciclo intermitente (Bloco
a) e dos 112 aos 196 dias (Bloco y) para a condigao submersa. Para o caso do Bloco a,
a maior capacidade de autocicatrizacdo interna possivelmente ¢ explicada pela
existéncia de quantidade significativa de BFS nas paredes das fissuras sendo hidratadas,
e a provavel carbonatagdo de Ca(OH), nos casos de S9 5 ¢ S9 10. Ja para o Bloco v, a
condi¢do submersa leva a acreditar que a hidratagao tardia € o evento que mais contribui

para os resultados obtidos.
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4.2.3.2. uCT — Anadlise 2D

A pCT gera imagens transversais (CNUDDE; JACOBS, 2004) ao longo de todo o corpo
de prova, que sdo empregadas na constru¢do de imagens 3D (ver se¢do 2.3.3.2), que também
permitem uma analise direta 2D ao longo do objeto analisado. Para cada cp foram produzidas
cerca de 2000 imagens, ao longo da profundidade, com excecdo das bordas que foram retiradas.

Na Figura 65 ¢ apresentado um exemplo de imagem gerada referente a se¢do de n° 0445
do cp S9 5#17 aos 196 dias. Para cada uma desta imagens foram calculadas as areas de poros
(escuras), o que permitiu analisar a distribui¢do porosa ao longo da profundidade e,
indiretamente, da fissura, além do processo de fechamento/autocicatrizacao atuando nestes no

tempo.

Figura 65 — Se¢ao 0445 do cp S9_5#17 aos 196 dias

Na andlise 2D, assim como na 3D, ndo foram observados os comportamentos nas bordas

dos cps, desconsideradas no processo de construgdo das imagens. Nesta etapa ocorreram
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problemas nas tentativas de isolar cada fissura. Entdo, foi feita uma investigagdo considerando
toda a rede porosa. Selecionaram-se os cps R#16, S9#17, S9 5#17 e S9 10#16, todos
submetidos a condigdo de cura submersa.

Para cada cp foram plotados dois tipos de graficos: um que relacionou o percentual de
poros ao longo da profundidade (figuras 66, 68, 70 e 72); e outro que mostrou a diferenga de
percentuais (entre 28 e 196 dias) para um mesmo cp (figuras 67, 69, 71 e 73). Nao foi possivel
aferir precisamente resultados quantitativos, contudo, foram extraidos alguns indicativos do

comportamento da rede porosa e da fissura, de forma indireta, ao longo da profundidade.
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Para Ref (como para R#16 — Figura 66), constatou-se uma maior concentracao de poros
no centro dos cps, o que sugere que a dimensao da fissura é também maior na regido central. J&
para as amostras com BFS, como no caso de S9#17 (Figura 68), S9 5#17 (Figura 70) e
S9 10#16 (Figura 72) verificou-se que as aberturas das fissuras tenderam a ser maiores proximo
as bordas. Os comportamentos de rupturas (fissuracao) tdo distintos foram entendidos como

intrinsecos as caracteristicas decorrentes da substitui¢do de 90% de CP V-ARI por BFS.

Em geral, comparando as curvas de percentuais de poros dos 28 aos 196 dias, para todos
os cps, foi visual a tendéncia de deslocamento da curva para baixo, o que corroborou com a
afirmacao de reducdes dos percentuais de poros (e fissuras) no periodo analisado, como feito
na secao 4.2.3.1. Comparando as areas abaixo da curva, as redugdes (entre 28 e 196 dias) foram
de 906,9, 196,17, 846,6 ¢ 318,1 %-mm para R#16 (Figura 66), S9#17 (Figura 68), S9 5#17
(Figura 70) e S9 10#16 (Figura 72).

Contudo, as reducdes de poros e, indiretamente, também das fissuras, pela andlise 2D,
nao puderam ser admitidas como resultados precisos, haja vista a possibilidade de erros, como
aqueles decorrentes da diferenca de inclinacdo do cp com relacdo a horizontal em diferentes
idades. Isto ¢, fatias 2D (Figura 65) de um mesmo cp aos 28 dias possivelmente ndo possuem
equivalentes exatas aos 196 dias, com mesmas posi¢des e inclinacdes com relagdo ao eixo

longitudinal do cp.

Somam-se aos erros a serem considerados na analise 2D: a ocorréncia de ruidos, devidos
a presenca de agua nos poros; € a resolucao de 20 pm, relativamente grande para aferir
mudancas de volumes de poros pequenos.

Ficou entendido que estes erros foram menos impactantes para a analise da fissura
isolada (como feito na se¢do 4.2.3.1), tendo em vista sua grande dimensdo (comparada com os
demais poros) e por ser um elemento aberto conectado a superficie, o que facilitou a saida de
agua no processo de secagem.

Na Figura 74 os resultados foram plotados lado a lado, o que possibilitou uma melhor
analise comparativa.
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Para a andlise de cada grafico da Figura 74, partiu-se da consideragdo de que a
fissura ¢ o elemento que interfere de forma mais significativa no desenho dele. Ou seja, para o
percentual de poros e a variagdo deste no tempo interpretou-se que ambos os resultados sio

diretamente proporcionais a dimensao da fissura e a variacdo desta no tempo.
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Em especial, para os graficos de (a) a (d) na Figura 74, quando analisados de forma
comparativa, constatou-se que para a mistura Ref a fissura tendeu a apresentar dimensao maior
na regido central do corpo de prova. Ao contrario, para as amostras com BFS, a regido central

tendeu a demonstrar as menores dimensoes.

Os resultados graficos da Figura 74 corroboraram para a percepg¢do da autocicatrizagdo
interna. Os graficos de (e) a (h) na Figura 74 indicaram a redugdo do percentual de poros (e da

fissura) ao longo de cada cp no tempo. Comportamentos caracteristicos foram identificados:

— para a mistura Ref, as fissuras demonstraram maiores reducdes internas préximo ao
meio do corpo de prova, como pode ser visto no grafico (e) na Figura 74;

— por sua vez, as misturas com BFS, pelos graficos de (f) a (h), demonstraram reducdes
internas maiores nas regioes proximas das bordas, com redugdes menos expressivas no
centro dos cp, andlogo ao constatado por Snoeck et al. (2016) na autocicatrizacao
autogena de materiais cimenticios com adigdo de particulas de polimero

superabsorvente sob cura intermitente.

Contribuiu para explicar as constatacdes acima o proprio formato da fissura. Isto €, nas
regioes onde era maior o tamanho da fissura, maior também tendeu a ser a reducao do percentual

de poros.

Cabe observar que os resultados da rede porosa aqui na Fase [II], com resolugdo de 20
pum, ndo sdo comparaveis com aqueles da Fase [I], em que a resolucao foi de 6 um, alcancando

inclusive poros capilares.
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4.2.4. Microscopia eletronica de varredura e microanalise por EDS (MEV/EDS)

A microscopia eletronica de varredura possibilitou a visualizagdo de materiais
preenchendo as fissuras e/ou depositados nas paredes delas, reduzindo as dimensodes das
aberturas. Foi possivel também constatar como que se desenvolveu o fechamento da fissura

(préxima a borda, mais interno, pelicula fina etc.)

Desse modo, a analise dos resultados de MEV foram separados em duas se¢oes. Uma
para analise do tipo de material na fissura, e outro para a analise das disposi¢cdes do material na

fissura.

4.2.4.1. Caracteristicas dos materiais preenchendo as fissuras

Na sequéncia sao apresentadas imagens (da Figura 75 a Figura 91) da fissura das
amostras, de todas as misturas, aos 112 dias, para as condi¢des de cura intermitente e submersa.
Juntamente sdo apresentados os resultados de microanalises dos materiais formados no interior

(ou parede) das fissuras.

Pela morfologia dos materiais e pelos resultados de microanalises, foram deduzidos os
possiveis compostos que estao se formando nas fissuras. No Quadro 7 consta um resumo dessas

dedugoes.
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Quadro 7 — Quadro resumo dos resultados de microscopia eletronica de varredura

Mistura | Condicdo de cura | Materiais na fissura | Figuras

Ref Intermitente CaCO;, Ca(OH), e | Figura 75; Figura 76
outros produtos com
grandes quantidades

de calcio

Ref Submersa CaCO; e outros | Figura 77, Figura 78
produtos com grandes

quantidades de célcio

S9 Intermitente C-S-H e outros | Figura 79, Figura 80
produtos com Ca, Si e

Al

S9 Submersa C-S-H e outros | Figura 81, Figura 82
produtos com Ca, Sie

Al

S9 5 Intermitente C-S-H e outros | Figura 83, Figura 84
produtos com Ca, Sie

Al

S9 5 Submersa C-S-H e outros | Figura 85, Figura 86,

produtos com Ca, Sie

Al

S9 10 Intermitente C-S-H, C(CaCOj;, e | Figura 87, Figura 88, Figura 89
outros produtos com

Ca, Sie Al

S9 10 Submersa Materiais com grande | Figura 90, Figura 91

quantidade calcio

Ap6s andlises dos resultados, de modo geral, foram eleitas as seguintes hipoteses:

— Para Ref, nas condi¢cdes submersa e intermitente, ha predominancia de preenchimento
por materiais com grande quantidade de calcio, possivelmente sendo eles o CaCO; e

Ca(OH),, este ultimo em processo de carbonatagéo;
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Japara S9 e S9 5, nas condi¢des submersa e intermitente, os materiais nas paredes e/ou
fechando as fissuras, se apresentaram com grandes quantidades de Ca, Si e Al, o que
sugeriu que se tratava de aluminatos e silicatos, em especial o C-S-H.
De modo particular, para o S9 10, na condigdo intermitente, constataram-se materiais
com grandes quantidades de Ca, Si e Al, enquanto na condi¢do submersa, os materiais
verificados se apresentaram com grande quantidade de céalcio, mas sem morfologia de

CaC03 ou Ca(OH)Z
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8:20:26 AM|11.0 mm 25.0 kV SE 50x 21 8:24:06 AM 11.0 mm 25.0 kW SE 400x 21

(a) (b)

11/11/2021. WD | HV |Sig Mag
1:45:01 PM 11.2 mm|25.0 KV/SE 1600x

(c)
Figura 75 — MEV de cp fissurado para a mistura Ref aos 112 dias sob cura intermitente com
ampliagdo de (a) 50x, (b) 400x e (c) 1600x identificando pontos 1 e 3 nos materiais formados na

parede da fissura



Element Wisight % |
C 325+ 030
o 245 +- 065
Al -0 +- 0.09
Si 013+ 0.09
= 013+ 033
Ca 1037 +- 0.20
AL 44 86 +/- 0.8
Totalz G0.93
Element Atomic3s
C 2873
o 16.79
Al -0.03
Si 0&1
= -0.44
Ca 2842
A 250
Totals 100.00
WD HV Sig Mag 10.0pm
6 AM 11.0 mm 25.0 kV SE 10000x 21
(b)
Elemert | Wieights
C 231 +- 056
o] 131+ 043
Al 009+~ 0.06
Si 004 +- 007
= 026+ 025
Ca Taz2+- 015
A 3974 +- 0E1
Totals 2115
Element | Atomic%
C 28
o] 12.25
Al 0.435
=i 0.zz2
= =122
Ca 2947
AL 30.058
Totals 100.00
10.0pm
21
(c) (d)
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Figura 76 — MEV de cp fissurado para a mistura Ref aos 112 dias sob cura intermitente com
amplia¢do de 10000x dos pontos (a) 1 (b) 3 da Figura 75 e dos resultados de microanalises com EDS
de(c)le(d)e3
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1116/2021 WD | Hv SigMag

11/16/2021, WD HY  Sig Mag 4 2.0mm g
9:43:51 AM 18.1 mm 25.0 kV SE 400x

9:42:07 AM 18.1 mm 25 0 kV SE 50x 19

(a) (b)

Figura 77 — MEV de cp fissurado para a mistura Ref aos 112 dias sob condi¢do de cura submersa

com ampliacdo de (a) 50x e (b) 400x

Element | Weight% |
C 361 +- 063
0 150 +- 050
Al 014 +- 007
Si 005 +- 007
s 0.04 +- 027
Ca 930 +- 017
Au 4528 +/- 068
Totals ~ 59.83

Element | Atomic3%

C 3493

0 10.90

Al 0g2

Si -0.21

S 016

Ca 2692

Au 2668

Totals 100.00

9:45:19 AM 18.1 mm|25.0 kV| SE | 1600x

(a) (b)
Figura 78 —- MEV de cp fissurado para a (a) mistura Ref aos 112 dias sob condi¢do submersa com

ampliagdo de 10000x e (b) microandlises com EDS do material interno a fissura



1146/2021 | WD HV SigMag - S— Y, T E—— 62021 W
10:14:32 AM[20.2 mm 25.0 kV SE 50x 27 6 AM|11.0 mm 25.0 kv

(a) (b)

Figura 79 — MEV de cp fissurado para a mistura S9 aos 112 dias sob condi¢do de cura

intermitente com ampliacdo de (a) 50x e (b) 400x

11/16/2021| WD  HV Sig Mag
10:31:08 AM|11.1 mm 25.0 kv SE 10000x

(a)

300.0pm
27

Elemert | Weight% |
c 387 +- 074
O 1485 +J- 0867
My 061 +- 009
Al 145+/- 009
Si 387 +- 011
s 014 +/- 020
Ca 642+ 014
Au 2822 +/- 061
Totals 5943

Element | Atomic%

C
o}
]
Al
Si

S

Ca
Au
Totals

(b)

18.14
52.30
1.41
3.03
777
025
9.02
8.08
100.00

Figura 80 — MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 aos 112 dias sob condigado
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intermitente com ampliacao de 10000x e (b) microanalises com EDS do material interno (na parede)

a fissura
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11/16/2021, WD HY  Sig Mag| - 2.0mm 11/116/2021 WD HV  Sig Mag - 300.0pm
9:08:22 AM 17.8 mm 25 0 kV SE 50x 28 9:14:27 AM 11.0 mm 25.0 kV SE 400x 28

(a) (b)
Figura 81 —- MEV de cp fissurado para a mistura S9 aos 112 dias sob condi¢do de cura submersa com

ampliagdo de (a) 50x e (b) 400x

Element Weight%
C 276+ 063
o 986+ 057
My 0.50 +- 008
Y 119+ 008
Si 396+ 010
s 040+~ 022
Ca 5.04 +4 013
£u 3578 +- 082
Totals  60.50

Element

C 16.47

o] 4413

Mg 147

FX 317

Si 10.08

s 0.9

Ca 10.80

&u 13.00
Totals 100.00

s
11/16/2021| WD HV |Sig Mag
9:18:48 AM|10.9 mm 25.0 kV|SE 10000x

(a) (b)
Figura 82 — MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 aos 112 dias sob condi¢do de cura
submersa com ampliacdo de 10000x e (b) microanalises com EDS do material interno (na parede) a

fissura



11/23/2021, WD HY Sig Mag| - 2.0mm 11/23/2021 WD Hv  Sig Mag
9:20:59 AM 11.0 mm 25 0 kV SE 50x 11 9:21:47 AM 10.8 mm 25.0 kV SE 400x

(a) (b)

Figura 83 — MEV de cp fissurado para a mistura S9 5 aos 112 dias sob condic@o de cura

intermitente com ampliacdo de (a) 50x e (b) 400x

Elemernt I Weight% I
C 247+ 232
o] 1474 +i- 051
Mgy 046+ 0.06
Al 1.09+- 006
Si 449+ 009
S 0.25+- 010
K 0.20+- 0.04
Ca 932+ 012
Au 1318+ 035
Totals 41 .56

Element [ Atomic% l

C -1419

o] 7242

Mgy 1.47

Al 318

Si 1257

S 062

K 0.39

Ca 1828

Au 526
Totals 100.00

9:49:46 AM|10.7 mm|25.0 kV|SE 10000x 11
(a) (b)
Figura 84 — MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 5 aos 112 dias sob condigao

intermitente com ampliacao de 10000x e (b) microanalises com EDS do material interno (na parede)

a fissura



11232021 WD HV  Sig = YT — 1 o Mag
10:07:36 AM|17.0 mm 25.0 kv SE 50x 9 2:02:14 PM 11.0 mm|25.0 KV SE 400x

(a) (b)

Figura 85 — MEV de cp fissurado para a mistura S9_5 aos 112 dias sob condic@o de cura submersa

com ampliacdo de (a) 50x e (b) 400x

Elemert | Weight% |
C AT+ 378
0 2944 +1 082
Mo 146+ 040
Al 259+ 010
Si 828+ 0413
s 001 +- 047
K 066 +. 007
Ca 1726+ 018
Au 2916+ 059
Totals  86.98

Element

C -4.77

o 67.07

Mo 1.74

Al 3.50

Si 10.74

s 0.0

K 061

Ca 15.70

Au 5.40

Totals 100.00

10:17:05 AM|11.1 mm 25.0 kV SE 10000x

(a) (b)
Figura 86 — MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 5 aos 112 dias sob condigdo de cura
submersa com ampliacdo de 10000x e (b) microanalises com EDS do material interno (na parede) a

fissura



11/23/2021, WD HY  [SigMag 7 J HY  |Sig|Mag
2:25:53 PM 9.7 mm(25.0 kV|SE| 50x 3 : M 9.0 mm|25.0 k\/|SE 400x

(a) (b)
Figura 87 —- MEV de cp fissurado para a mistura S9 10 aos 112 dias sob condi¢io de cura

intermitente com ampliacdo de (a) 50x e (b) 400x

Elemert | Weight% |
0 351 +i- 042
Mg 020 +- 008
Al 032 +- 007
Si 290 +- 010
K 0.03 +- 006
Ca 1.06 +- 0.08
Au 27.09 +- 055
Totals  35.10

Element | Atomic%

0 43.26

Mg 1.61

Al 232

si 20,35

K 016

Ca 519

Au 27.10

Totals  100.00

2:41:14 PM|8.9 mm|25.0 kV|SE |1600x

(a) (b)
Figura 88 — PONTO 1: MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 10 aos 112 dias sob
condicdo de cura intermitente com ampliagdo de 10000x e (b) microanalises com EDS do material

interno (na parede) a fissura



11/23/2021| WD HVY |Sig Mag
2:35:38 PM|9.0 mm|25.0 kV|SE|10000x

(a)

C
e]
Mg

Ca
Au
Totals

Totals

(b)

8.29

Element IAtamic% [

-66.72
85.30
212
455
-0.99
-0.30
60.04
16.00
100.00

Element | Weight%
-1.06 +/-
1.81 +1-
0.07 +/-
047 +1-
-0.04 +-
-0.02 +-
319 +/-
417 +1-

142
0.31
003
0.03
0.07
003
0.08
0.21

162

Figura 89 — PONTO 2: MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 10 aos 112 dias sob

condicdo de cura intermitente com ampliacdo de 10000x e (b) microanalises com EDS do material

interno (na parede) a fissura
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11/23/2021, WD HY  Sig Mag|
8:25:19 AM 11.0 mm 25.0 kV SE 50x

(a) (b)
Figura 90 —- MEV de cp fissurado para a mistura S9 10 aos 112 dias sob condi¢io de cura

submersa com ampliagdo de (a) 50x e (b) 400x

Elemert | Weight%
C 234 +- 070
) 573 +- 081
. 019 +- 009
Si 053 +- 009
S 024+ 026
Ca 2254 +/- 026
Au 36.97 +- 074
Totals  68.06
Element | Atomic%
C 1473
o} 2711
A 0.54
Si 143
s -0.56
Ca 4254
AU 14.20
Totals  100.00

4

- e &N T L
11/23/2021) WD HV |Sig Mag — LA V11
8:50:24 AM 10.7 mm 25.0 kV|SE 10000x 22

(b)
Figura 91 — MEV de cp fissurado para a (a) mistura S9 10 aos 112 dias sob condicao de cura
submersa com ampliacdo de 10000x e (b) microanalises com EDS do material interno (na parede) a

fissura
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4.2.42. Disposi¢do dos materiais nas fissuras

No que segue sdo apresentadas imagens (Figura 92 a Figura 95) das fissuras, para as
diferentes misturas, nas duas condi¢des de cura empregadas, aos 196 dias, preenchidas (ou

parcialmente preenchidas) com materiais autocicatrizantes.

9:14.54 AM|11.1 mm 25 0 kV SE 400x

(a) (b)
Figura 92 — Fissuras preenchidas (ou parcialmente preenchidas) aos 196 dias para Ref nas condi¢des

(a) intermitente e (b) submersa

1612022 WD HV  Sig Mag
11:14:45 AM[11.2 mm 25.0 kV SE 400x

(a) (b)
Figura 93 — Fissuras preenchidas (ou parcialmente preenchidas) aos 196 dias para S9 nas condigoes

(a) intermitente e (b) submersa
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/2022 | WD HY SigMag - - . | Sig Mag
07 AM|13.4 mm 25.0 kV SE 400x : 400x
(a) (b)

Figura 94 — Fissuras preenchidas (ou parcialmente preenchidas) aos 196 dias para S9 5 nas condigoes

(a) intermitente e (b) submersa

2212022 | WD HV Sig Mag - —300.04m

10:52:21 AM|10.9 mm 25.0 kY SE 400x 6

(a) (b)

Figura 95 — Fissuras preenchidas (ou parcialmente preenchidas) aos 196 dias para S9 10 nas
condi¢des (a) intermitente e (b) submersa

Pela Figura 92 percebeu-se que a amostra Ref demonstrou um preenchimento
(fechamento da fissura) que chega extrapolar a borda do cp, criando uma saliéncia, mais nitido
para a condi¢do de cura intermitente, provavelmente em decorréncia do efeito de carbonatagdo.

Enquanto isso, para as demais misturas (S9, S9 5 e S9 10), percebeu-se um
preenchimento que ndo chega a alcangar a borda da amostra, como aconteceu para a Ref.

Aparentemente o material formado na parede se desenvolveu em diferentes profundidades.
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Constatou-se também que houve uma tendéncia de que sobre uma camada inicial formada na

parede, deu-se a formacdo de uma nova camada de outro material, como mostra a Figura 96.

v §
- o

2/22/2022 WD = HV Sig Mag
10:09:18 AM 11.2 mm 25.0 kV SE 1600x

Microanalise 1: Microanalise 2
Element Veight% | Atomic% Element Wigight% | Atomic%
e 200 +/- 057 2515 c 1.09+/ 0.33 28.09
Q 455+/- 056 4294 O 150+~ 055 29.11
Mg 028 +/- 007 1.76 Mg -0.06 +/- 0.06 -0.78
Al 057 +/- 007 317 Al 0.05+/- 004 0.55
Si 196+/- 010 10.54 Si 0.04 +/- 005 0.438
S 002+ 013 010 S 0.00+/ 012 -0.02
Ca 306+~ 012 11.52 Ca 458 +/- 017 35.39
Au 627 +/- 048 4.81 Au 457 +i- 044 719
Totals 18.72 100.00 Totals 11.78 100.00

Figura 96 — Parede de S9_10 com material apresentando grande quantidade de silicio recoberto por
material com grande quantidade de célcio
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A Figura 96 retrata um acontecimento verificado em outras misturas com BFS aos 196

dias. Isto €, no ponto 1 desta figura ¢ identificada uma camada inferior que possivelmente trata-
se de C-S-H, ou algum silicato ou aluminato. Esta camada ¢ recoberta por outra com grande
quantidade de calcio. A morfologia sugere que pode ser uma camada de CaCO; em formagao.
De fato, aos 112 dias, de modo geral, para as misturas com BFS, constatou-se nas
paredes das fissuras a formacdo de camadas de C-S-H e de outros produtos com grandes
quantidades de Ca, Si e Al, com discreta presenca de CaCO5, exceto para S9 10, como foi visto

na se¢do 4.2.4.2. Nas investigacdes aos 196 dias, como consta na Figura 96, foi usual a
visualizagdo aparentemente de uma camada de CaCO; sobre uma camada inferior de silicatos

e/ou aluminatos.

4.2.5. Difracdo de raios X (DRX)

Os difratogramas indicaram 3 fases principais, sendo elas: quartzo (SiO,), hidréxido de
célcio — portlandita — (Ca(OH), ou CH), carbonato de calcio — calcita — (CaCO3). A etringita
(AFt) se demonstrou em menores propor¢des, mas foi investigada também, como na Fase [I].

Pelo método de Rietveld determinaram-se os percentuais que cada fase representa nas
estruturas cristalinas das argamassas. As investigacdes se centraram no hidréxido de calcio
(CH) e no carbonato de calcio (CaCO3). Estes representam a maior parte dos cristais (sem
considerar o quartzo - areia).

Assim, foram definidos os percentuais que cada uma dessas fases representa no total,
extraindo-se desta contagem os valores referentes ao Si0,. Os resultados obtidos na Fase [II]
constam em (a) e (b) na Figura 97, enquanto em (c) e na Figura 98 sdo reproducdes daqueles

obtidos na Fase [I].
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Figura 97 — Resultados DRX para (a) S9 5 (b) S9 10 e (¢) S9 para condicdo intermitente
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Figura 98 — Resultados DRX para Ref condicdo intermitente

Comparando-se os graficos da Figura 97 entre si, e com aquele da Figura 98, constatou-
se que a presenca de Ca(OH), introduzida em S9 5 e S9 10, que corresponde a cerca de 40 ¢
60% dos valores observados para Ref aos 28 dias. Contudo, aos 196 dias as quantidades de

Ca(OH), em S9 5¢ S9 10 ja ficaram bem reduzidas.

4.2.6. Técnica de excitacao por impulso

A aplicagdo da técnica de excitagdo por impulso resultou nos dados apresentados na
Tabela 17, acompanhado do resultado de S9 obtido na Fase [I]. De forma imediata, constatou-
se que houve aumentos na velocidade propagacao, de 5,71 e 6,27% respectivamente para S9 5

e S9 10, com relagdo a S9, resultante da introdugdo do ativador Ca(OH),.

Tabela 17 —Velocidade do pulso ultrassonico para S9, S9 5e S9 10 aos 28 dias

Idade Velocidade de propagacio (m/s)

(dias) S9 S9 5 S9 10

28 3635,16+ 127,80 386027+ 97,75 3880,89 + 45,16

Considerando que a medida da velocidade do pulso ultrassonico possibilita, de forma
indireta, que seja indicada a maior ou a menor porosidade, se deduz que os resultados obtidos
apontaram para uma redu¢do de dimensdo e/ou da quantidade de poros para as misturas com
Ca(OH),, resultado compativel com os obtidos por Ye et al. (2017) num estudo com BFS

ativada com alcalis.
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As reducdes de porosidade observadas para S9 5 e S9 10 se deram, possivelmente, em
funcdo do preenchimento de poros pelo material fino e pela maior quantidade de produtos de
hidratacdo em decorréncia da ativacdo da BFS. Nesta ultima hipétese, a ativagao da BFS deve
ter resultado, sobretudo, numa maior formagao de C-S-H, bem como ¢ indicado por Park, Ann
e Cho (2015), que verificam o aumento de poro gel em BFS com ativadores alcalinos (KOH,

NaOH e Ca(OH),).

Na Figura 99 constam os resultados de S9 5 ¢ S9 10 plotados juntamente com os das

misturas empregadas na Fase [I] da pesquisa.

4.500,0
. BORef @S5 ®S7 ©OS9 mS95 mS9 10
[ Y
4.000,0
|
2 3500,0 1
g A
= x
g 2 5 I =
& 0 PRy %
= 3.000,0 ® °
2 = @
=
2.500,0
2.000,0 . . : : .
Ref 7 S9 S9_5 S9_10
Mistura

Figura 99 — Velocidade do pulso ultrassonico para as misturas das fases [I] e [II] aos 28 dias

A Figura 99 corrobora com as relagdes ja observadas entre S9 e as misturas com adi¢ao
de Ca(OH),. Além disso, pelo grafico nesta figura, verificou-se que, embora tenham ocorrido
aumentos da velocidade de pulso para S9 5 e S9 10 com relagdo a S9, estas ainda se situam

abaixo dos valores observados para S7, S5 e Ref.

Em outras palavras, fica o indicativo de que aos 28 dias as misturas com Ca(OH), ainda
demonstraram porosidade maiores que aquelas com menores substituicdes de cimento Portland
por BFS. Pode-se supor também, que nesta idade, os percentuais de BFS nao reagida para S9 5

e S9 10 eram inferiores aquele existente em S9, mas, superiores com relacdo a S7 e SS5.
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4.2.7. Compressao axial

Os resultados de resisténcia a compressdo das misturas da Fase [II], com Ca(OH),, sdo
mostrados na Tabela 17, juntamente do resultado de S9 obtido na Fase [I]. Constatou-se que
houve aumentos na resisténcia mecanica de 25,05 e 29,09% respectivamente para S9 5 e

S9 10, com relagdo a S9.

Tabela 18 — Resisténcia mecanica com a idade da mistura

Idade Resisténcia a2 compressio (MPa)
(dias) S9 S9 S9 10
28 17,55+ 1,16 21,95+0,24  22,65+0,10

Os resultados obtidos apontam que a introdugdo do Ca(OH), na mistura S9,
dando origem a S9 5 e S9 10, contribuiram para o aumento da resisténcia mecanica. Este
resultado ja era esperado e foi confirmado, haja vista que com a ativacdo de BFS héd o aumento

dos produtos de hidratacdo que contribuem para o ganho de resisténcia.

Na Figura 100 constam os resultados de resisténcia a compressao para todas a

misturas empregadas neste trabalho.
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Figura 100 — Resisténcia a compressao para as misturas das fases [I] e [II] aos 28 dias
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O grafico da Figura 100 mostrou que a introdugio de Ca(OH), em S9 levou a resisténcia

das misturas a ordem da resisténcia de S7. Este resultado ¢ interessante uma vez que as misturas
com 90% de BFS atingiram resisténcias comparaveis com S7, que possui quantidades de BFS

dentro dos limites de composi¢des de cimento Portland, como o CP III (cimento de alto forno),

que admite até¢ 75% de BFS, conforme a NBR 16.697 (ABNT, 2018).

4.2.8. Andlise critica — Fase [II]

As técnicas empregadas na analise do potencial de autocicatrizacdo de compositos
cimenticios com BFS ativados com Ca(OH), permitiram com que fossem obtidos resultados

complementares e que, de certo modo, corroboraram entre si em alguns aspectos.

Em sintese, a investigacdo por imagem com microscopio digital permitiu que fosse
analisada a ocorréncia de fechamento ou ndo de fissuras na superficie, além de estimar o
tamanho dessas. Enquanto isso, a técnica de pCT possibilitou que fossem analisados os
comportamentos das fissuras na regido interna de cada amostra, mensurados volumes e
investigado o fechamento de fissuras ao longo do cp. J& a MEV, por sua vez, possibilitou a
constatacdo dos compostos que preencheram a fissura e visualizar qual a disposi¢ao desses

materiais.

As visualizagdes da superficie mostraram que todas as misturas possuem maior
potencial de autocicatrizacao para a condi¢ao submersa. Os resultados obtidos indicaram que a
Ref e S9, com melhores desempenhos entre as misturas, apresentaram o potencial de
fechamento de fissuras ligeiramente acima daqueles apontados pela literatura no caso de

autocicatrizacdo autdgena. Isto ¢, fecharam fissuras da ordem de 0,130 a 0,140 mm.

A pCT nao evidenciou de forma tdo clara qual mistura apresentou melhor desempenho
e nem qual condicdo de cura (intermitente ou submersa) favoreceu a autocicatrizacdo, haja vista
a limitacdo da quantidade dos corpos de prova. Contudo, foi possivel levantar algumas
hipoteses, dentre elas de que as misturas com BFS, em especial a S9 10, demonstraram maior
potencial de reducdo de volume (interno) da fissura, no caso da cura submersa, € que no
primeiro periodo (28 a 112 dias) o desempenho dessas misturas foi melhor que Ref para a cura

intermitente.

Tantos os resultados verificados via microscopia digital quanto aqueles via uCT, para
as amostras com BFS, foram justificados pela hipotese de maior disponibilidade de material

cimentante ndo hidratado e pelo contato com a agua (cura submersa).
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Ainda na comparacao destas técnicas, cabem algumas observac¢des importantes. Dentre

as misturas com BFS, a que demonstrou melhor desempenho, pela microscopia digital, foi a
S9, enquanto pela pCT foi a mistura S9 10. Estes resultados sugeriram que o potencial de
autocicatriza¢do de S9 ¢ maior na superficie, enquanto S9 10 para o fechamento interno de

fissuras.

Quando se empregou a MEV para investigar a microestrutura dos materiais depositados
na fissura, foi constatado uma tendéncia de formacao de CaCO5; na mistura Ref, enquanto para
as misturas com BFS verificou-se a formagao C-S-H e outros materiais com caracteristicas de
silicatos ou aluminatos. Esses resultados corroboraram com as hipdteses apontadas no

fechamento de fissuras para S9, S9 5e S9 10.

A técnica de MEV permitiu ainda que fossem observadas as disposi¢cdes dos materiais
na fissura. Essa analise possibilitou constatar que, para Ref, os materiais formados na fissura
vao até a borda do cp. Enquanto isso, para aqueles com BFS, estes ficaram localizados mais
internos e dispostos em planos diversos. Desta verificacao, surgiu o questionamento de que se
os fechamentos superficiais observados para S9, S9 5 e S9 10 via microscopia digital foram

efetivos em todos os casos.

Os testes de resisténcia a compressao e de excitagdo por impulso serviram para
confirmar que o Ca(OH), promoveu a ativagdo da BFS, em que foram constatados ganho de
resisténcia e reducdo da porosidade. Os testes de DRX indicaram o aumento de Ca(OH), nas

misturas S9 5 e S9 10. Contudo, aos 196 dias as quantidades ja estavam bem reduzidas.

A hipotese de potencializar o fendmeno de autocicatrizagdo por meio da ativagao com
Ca(OH), nio foi confirmada para o fechamento da fissura na superficie. Isto ¢, S9 demonstrou
o melhor desempenho neste quesito e S9 10 apresentou a formacdo de materiais com grandes

quantidades de cdlcio, possivelmente nao oriundos da hidratagdo da BFS.

J&4 no quesito de fechamento interno da fissura, os resultados conduziram a afirmacao
de que S9 10, sobretudo na condi¢do submersa, demonstrou o maior potencial. A hipdtese
levantada ¢ de que este evento aconteceu pelo fato de que internamente a frente de carbonatacao
ainda ndo chegou, fazendo com que a disponibilidade de Ca(OH), para ativar a BFS fosse maior

do que proximo a superficie.
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CONCLUSOES

O presente trabalho teve por objetivo investigar o potencial de autocicatrizacdo de um
material cimenticio com escdria de alto forno (BFS) ativada com Ca(OH),. Para tanto, foi feito
inicialmente o estudo do fechamento de poros (Fase I) e, por seguinte, o estudo de

autocicatriza¢do em elementos fissurados (Fase II).

As misturas empregadas na Fase [I] foram Ref (argamassa basica, de cimento Portland
e areia) e outras 3 misturas em que o cimento foi substituido a 50 (S5), 75 (S7) e 90% (S9) em
massa. Na Fase [II], manteve-se a Ref, selecionou-se S9 e introduziu-se Ca(OH), com 5 (S9 _5)

e 10% (S9 _10) com relagdo a massa de BFS.

Na Fase [I] a porosidade foi avaliada usando as técnicas de pCT, PIM e absorcao de
agua por imersdo. Ja na Fase [II], a investigacdo da autocicatrizagdo foi feito por meio das
técnicas de pnCT e microscopia digital. De forma complementar, foram feitas anélises via
velocidade de propagacdo (técnica de excitacao por impulso), DRX, MEV/EDS e resisténcia a

compressao.

As principais conclusdes da Fase [I] em topicos sdo:

— A incorporagdo da BFS influenciou a porosidade, distribuicao do tamanho dos poros e
processo de fechamento dos poros;

— Aos 28 dias, a medida que a quantidade de BFS aumentou, ocorreu também um aumento
da porosidade. Entretanto, ao longo do tempo, maiores taxas de reducao de porosidade
foram observadas nas misturas contendo BFS, levando os resultados para as misturas
S5 e S7 a se aproximarem da mistura de referéncia (Ref) aos 196 dias;

— A maior porosidade observada para a mistura S9, pelo menos 10% maior que as demais
misturas aos 28 e 196 dias, foi caracterizada principalmente por poros capilares menores
e em maior quantidade;

— De 28 a 196 dias, a BFS melhorou tanto o fechamento de vazios de ar, observado pela
pCT, quanto dos poros capilares, confirmado pela PIM;

— A incorporagdo de BFS contribuiu para um maior aumento no volume de poros de gel
gerados entre 28 e 196 dias, principalmente na mistura S9;

— A resisténcia a compressao foi prejudicada pela adigdo de BFS, porém, as misturas S5

e S7 apresentaram as taxas de crescimento mais significativas ao longo do tempo, efeito
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resultante do fechamento de poros capilares maiores que 0,0500 pm, conforme
verificado pela PIM;

— A mistura S9 demonstrou uma pequena taxa de crescimento de resisténcia e apenas 60%
daquela observada para Ref aos 196 dias, o que pode ser explicado pelo fechamento dos
poros capilares em uma regido (< 0,0500 pm) que tem pouca influéncia nesta
propriedade, além das hipdteses da ocorréncia de pequena quantidade de BFS hidratada
¢ da carbonatagdo atuando no C-S-H nesta idade;

— As andlises de comportamento mecénico e porosidade também sugeriram que as fases

C-S-H e CaCO5 contribuiram para o fechamento dos poros.

Em resumo, da Fase [I] concluiu-se que a adicdo de BFS levou a uma redugdo no
tamanho dos poros e a uma porosidade estatisticamente igual, em comparacao com a mistura
de referéncia (sem BFS), para até¢ 75% de substitui¢do aos 196 dias. A mistura com 90% de
substituicdo de BFS apresentou os menores poros, porém com porosidade estatisticamente
maior que as das demais misturas, o que contribuiu para perdas de resisténcia mais

significativas.

No entanto, em termos de estrutura porosa, € viavel o uso de 90% de BFS. Espera-se
que o uso do S9 aumente a durabilidade, devido a sua matriz porosa mais fina, além de
contribuir para a sustentabilidade e levar a uma produgdo mais limpa, em funcao da elevada

quantidade de BFS incorporada a mistura.

As principais conclusdes da Fase [II] em topicos sdo:

- S9 5eS9 10 demonstram ganho de resisténcia e redugdo da porosidade com relacdo a
S9, igualando, em termos de resisténcia, a S7;

— O mecanismo de fissuracao aplicado (amostras confinadas em tubo de PVC e fissuradas
por torno de bancada) se demonstrou eficiente para a investiga¢do da autocicatrizacao
autdgena, gerando fissuras da ordem de 0,100 mm,;

— Todas as misturas demonstraram maior potencial de fechamento de poros para a
condicao submersa;

— A técnica de microscopia digital mostrou que: na condi¢dao submersa, S9 foi aquela com

maior potencial aparente de autocicatrizacdo de fissuras na superficie, fechando
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aberturas de até 0,144 mm, enquanto Ref promoveu o fechamento de até¢ 0,134 mm
(maior fissura gerada); ja na condi¢do intermitente, Ref apresentou-se com maior
potencial de autocicatrizagdo, fechando totalmente fissuras com até 0,059 mm. As
misturas com BFS tiveram a eficiéncia de autocicatrizag¢do reduzida significativamente
nesta condigdo;

— As imagens de MEV mostraram que a mistura Ref apresentou um fechamento mais
efetivo da fissura, com contribui¢des principalmente do CaCO5, com material formado
além das bordas dos cp, enquanto as misturas com BFS, mesmo S9 na condigdo
submersa, apresentaram planos sobrepostos (em diferentes profundidades), de silicatos,
aluminatos e CaCO3, que promoveram na realidade um fechamento parcial da fissura,
e ndo total, como foi observado via microscopia digital;

— A pCT demonstrou-se como uma eficaz técnica para avaliar internamente fissuras, na
identificacdao do formato e reducao de volume no tempo, permitindo extrair as seguintes
conclusdes: para a condicdo intermitente, Ref foi a mistura com maior capacidade de
redugdo de volume da fissura dos 28 aos 196 dias, com processo de autocicatrizagao
atuando de forma mais significativa na regido central do cp, onde a abertura da fissura
aos 28 dias também era maior; para a condicdo submersa, dos 112 aos 196 dias, as
misturas com BFS demonstraram maior capacidade na redug¢ao do volume da fissura, e
em particular S9 10, que se destacou das demais com maior redugdo, resultado

motivado principalmente pela hidratacdo tardia da BFS ativada pelo Ca(OH),.

A sintese da conclusdo é que embora o Ca(OH), tenha promovido a ativagdo da BFS,
promovendo ganho de resisténcia e reducdo da porosidade aos 28 dias, ndo foi constatado um
efeito benéfico com relagdo a mistura S9 no fechamento de fissuras na superficie. Ja4 no que
trata de fissuras internas, houve indicativos de que a introdu¢do de Ca(OH),, principalmente
em S9 10, tornou essa mistura a mais eficaz na autocicatrizagdo autdgena para a condigdo

submersa.

Diante do exposto e considerando que S9 10 apresentou resisténcia e porosidade
equivalentes as de S7 aos 28 dias, mistura que atende aos limites de composi¢do de cimentos
no Brasil, conclui-se que a mistura S9 10 ¢ um material cimenticio que merece aten¢do quanto
ao seu potencial autocicatrizante em condi¢des submersas. Entretanto, a mistura S9 10 carece
ainda de mecanismos que aumentem a capacidade de fechamento fissuras, principalmente na
superficie. Assim, se sugere para trabalhos futuros o emprego desse material com algum

elemento cristalizante que potencialize o processo de autocicatrizagdo. Recomenda-se que o
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estudo seja feito também em pastas, de modo que se possa moldar cps menores que os

empregados nesta pesquisa e, assim, obter uma melhor resolu¢ao na pCT.
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Tabela 19 - Relacdo % Volume Poros / Volume Amostra dos 28 aos 196 dias conforme pCT

dm Relacido % Volume Poros / Volume Amostra
Intervalo (mm)

(mm) Ref 28 Ref 196 S5 28 S5 196 S7 28 S7 196 S9 28 S9 196
0,00605 - < 0,04238 0,02 0,270% 0,479% 0,498% 0,605% 0,539% 0,966% 0,343% 0,975%
0,04238 - < 0,07871 0,06 0,484% 0,154% 1,075% 0,401% 1,212% 0,314% 0,326% 0,258%
0,07871 - < 0,11504 0,10 0,617% 0,157% 1,279% 0,326% 1,488% 0,242% 0,387% 0,218%
0,11504 - <0,15137 0,13 0,535% 0,163% 0,824% 0,243% 0,990% 0,184% 0,368% 0,155%
0,15137 - <0,18770 0,17 0,439% 0,143% 0,390% 0,164% 0,476% 0,214% 0,343% 0,146%
0,18770 - <0,23614 0,21 0,264% 0,108% 0,168% 0,235% 0,170% 0,218% 0,268% 0,201%
0,22403 - <0,26036 0,24 0,137% 0,162% 0,078% 0,173% 0,049% 0,152% 0,165% 0,131%
0,26036 - <0,29669 0,28 0,084% 0,200% 0,038% 0,306% 0,021% 0,195% 0,137% 0,150%
0,29669 - <0,33302 0,31 0,030% 0,103% 0,015% 0,185% 0,010% 0,192% 0,130% 0,146%
0,33302 - <0,36935 0,35 0,027% 0,114% 0,000% 0,273% 0,000% 0,090% 0,067% 0,149%
0,36935 - <0,38146 0,39 0,005% 0,137% 0,000% 0,269% 0,000% 0,138% 0,032% 0,112%
0,40567 - <0,41778 0,42 0,030% 0,143% 0,000% 0,142% 0,000% 0,162% 0,000% 0,253%
0,44200 - <0,45411 0,46 0,000% 0,047% 0,000% 0,110% 0,000% 0,207% 0,000% 0,079%
0,47833 - <0,49044 0,50 0,000% 0,000% 0,000% 0,097% 0,000% 0,214% 0,000% 0,095%
0,51466 - <0,52677 0,53 0,000% 0,000% 0,000% 0,010% 0,000% 0,172% 0,000% 0,067%
0,55099 - <0,56310 0,57 0,000% 0,000% 0,000% 0,013% 0,000% 0,162% 0,000% 0,000%
0,58732 - <0,59943 0,61 0,000% 0,000% 0,000% 0,015% 0,000% 0,111% 0,000% 0,000%
0,62365 - <0,63576 0,64 0,000% 0,000% 0,000% 0,019% 0,000% 0,160% 0,000% 0,000%
0,65998 - <0,67209 0,68 0,000% 0,000% 0,000% 0,050% 0,000% 0,351% 0,000% 0,000%
0,69631 - <0,70842 0,71 0,000% 0,000% 0,000% 0,498% 0,000% 0,472% 0,000% 0,000%
0,73264 - <0,74475 0,75 0,000% 0,000% 0,000% 0,235% 0,000% 0,274% 0,000% 0,000%
0,76897 - <0,78107 0,79 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,236% 0,000% 0,000%
0,80529 - <0,81740 0,82 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,040% 0,000% 0,000%
0,84162 - <0,85373 0,86 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,135% 0,000% 0,000%
0,87795 - <0,89006 0,89 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,000% 0,360% 0,000% 0,000%
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Tabela 20 — Valores percentuais dos 28 aos 196 dias para poros com didmetro de 0,06

a 0,24 mm (Z (0,06-0,24)) e poros com didmetro médio de 0,02 mm

Trago e Poros (mm) Idade A (28-196)
28 196
Ref (0,02) 0,27% 0,48% 0,21%
Ref £ (0,06-0,24) 2,48% 0,89% -1,59%
Ref £ (0,28-0,31) 0,11% 0,30% 0,19%
S5 (0,02) 0,50% 0,61% 0,11%
S5 2 (0,06-0,24) 3,81% 1,54% -2,27%
S5 X (0,28-0,31) 0,05% 0,49% 0,44%
$7(0,02) 0,54% 0,97% 0,43%
$7 2 (0,06-0,24) 4,38% 1,32% -3,06%
$7 2 (0,28-0,31) 0,03% 0,39% 0,36%
S9 (0,02) 0,34% 0,97% 0,63%
S9 1 (0,06-0,24) 1,86% 1,11% -0,75%
S9 1 (0,28-0,31) 0,27% 0,30% 0,03%
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ANEXO B — IMAGENS DA SUPERFICIE DOS CORPOS DE PROVA FISSURADOS

(b)

il Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1) —

Dimenséao: 0,056mm

(©
Figura 101 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp R#02 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)

Dimensao: 0,059mm

(©
Figura 102 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp R#13 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,128mm
Maior largura da fissura fechada (ponto 2)

Dimenséao: 0,056mm

(©
Figura 103 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp R#22 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)
Dimensao: 0,034mm
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimenséo: 0,107mm

(©
Figura 104 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp R#23 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,057mm

Figura 105 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9#02 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,056mm

(©
Figura 106 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9#09 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,073mm

(©
Figura 107 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9#11 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensdo: 0,129m

Figura 108 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9#14 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)
Dimensao: 0,027mm
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimenséo: 0,154mm

)
Figura 109 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9#25 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimenséo: 0,051m

)
Figura 110 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 5#10 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



196

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,087mm
Maior largura da fissura fechada (ponto 2)

Dimenséao: 0,059mm

)
Figura 111 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9_5#13 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



(b)

\ Aos 28 dias

f ? ‘ Maior largura da fissura (ponto 1)
A Dimensao: 0,191mm

LR

Oy i
B I .
E \'r.t’f;;tg""t
)
Figura 112 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9_5#17 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimensao: 0,109mm

)
Figura 113 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9_5#19 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,124mm

)
Figura 114 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 5#27 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,027mm

)
Figura 115 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 _10#01 aos (a)

28 (b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,085mm

)
Figura 116 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 _10#07 aos (a)

28 (b) 112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,115mm

)
Figura 117 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 _10#09 aos (a)

28 (b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)
Dimensao: 0,033mm
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimenséao: 0,079mm

)
Figura 118 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 _10#15 aos (a)

28 (b) 112 e (c) 196 dias



204

(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)
Dimensao: 0,020mm
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimenséao: 0,091 mm

)
Figura 119 — Condicao de cura intermitente: Imagens da fissura para o cp S9 _10#19 aos (a)

28 (b) 112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)

Dimensao: 0,100mm

Figura 120 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp R#03 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1) —

Dimensao: 0,084mm

Figura 121 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp R#04 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,134mm

(©
Figura 122 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp R#06 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,062mm

(©
Figura 123 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp R#20 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,093mm

Figura 124 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9#03 aos (a) 28 (b)
112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,086mm

Figura 125 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9#04 aos (a) 28 (b)
112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,144mm

Figura 126 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9#07 aos (a) 28 (b)
112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,119mm

(©
Figura 127 — Condic¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9#21 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,216mm

)
Figura 128 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9#24 aos (a) 28 (b)

112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimenséo: 0,096m

)
Figura 129 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9_5#06 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,086mm

)
Figura 130 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9_5#13 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura fechada (ponto 1)
Dimensao: 0,08 mm
Maior largura da fissura (ponto 2)

Dimensao: 0,126mm

)
Figura 131 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9_5#18 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)

Dimensao: 0,119mm

¢)
Figura 132 — Condig¢ao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 5 28 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,107mm
Maior largura da fissura fechada (ponto 2)
Dimensao: 0,058mm

Figura 133 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 5#30 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,138mm

Figura 134 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 10#02 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



(b)

Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,090mm
Maior largura da fissura fechada (ponto 2)
Dimensao: 0,086mm

e, &f "J L -
- (4 —
¢)
Figura 135 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 10#06 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,151mm
Maior largura da fissura fechada (ponto 2)
Dimensao: 0,057mm

Figura 136 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 10#10 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias
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Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,156mm
Fissura fechada parcialmente:
(ponto 2)
Dimensao: 0,125mm

Figura 137 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 10#26 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias




Aos 28 dias
Maior largura da fissura (ponto 1)
Dimensao: 0,067mm

Figura 138 — Condicao de cura submersa: Imagens da fissura para o cp S9 10#30 aos (a) 28

(b) 112 e (c) 196 dias



ANEXO C - TUKEY TEST TO COMPARE MEANS

indice de Vazios

(Fasel)

Confidence level: 0.95
Dependent variable: resp
Variation Coefficient: 2.449364 %

Independent variable: trat
Factors Means

S9 028d 22.28 a

S9112d 20.58

S9 196d 18.86

S7 028d 17.47 cd
S5 028d 17.03 d
REF 028d 17.01 d
REF 112d 16.99 d
S7112d 16.91 d
S7 196d 16.56 de
S5112d 16.45 de
REF 196d 16.29 de
S5 196d 15.23 e

Velocidade de propagacao
(Fasel)

Confidence level: 0.95
Dependent variable: resp
Variation Coefficient: 1.54859 %

Independent variable: trat
Factors Means

Ref 196d 4417.22 a
Ref 112d 4384.4 a
S5 196d 4373.6225 ab
S5112d 4314.195 abc
Ref 028d 4304.41 abc
S7 196d 4215.3175 bc
S5 028d 4175.7175 ¢
S7112d 4162.7125 ¢
S9 196d 3996.0675 d
S7 028d 3988.1875 d
S9112d 3824.235 e
$9 028d 3635.16 f

Absorc¢ao
(Fasel)

Confidence level: 0.95

Dependent variable: resp
Variation Coefficient: 2.953322

Independent variable: trat

Factors Means

$9 028d
S9 112d
S9 196d
S7 028d
S5028d
REF 028d
S7112d
REF 112d
S7 196d
S5112d
REF 196d
S5 196d

11.01
10.12333333
9.343333333

8.585

8.435

8.365
8.256666667
8.223333333
8.196666667

8.07
7.92
7.44

Resisténcia a compressao

(Fasel)

Confidence level: 0.95

Dependent variable: resp
Variation Coefficient: 10.37792 %

Independent variable: trat

Factors Means

Ref 196d
S5 196d
S7 196d
Ref 112d
Ref 028d
S5112d
S5 028d
S9 196d
S7112d
$7 028d
S9 112d
S9 028d

43.44960071
37.61923839
35.26634716
32.34659774
30.14675844
28.84185131

25.5755894

24.0795035
23.48334122
21.80991409
19.71996299
18.16930912

a
b
bc
cd
d
d
de
de
de
de
de
e

ab
abc
bcd
bcde
cde
def
def
ef

ef
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