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RESUMO

GOMIDES, M. J. Investigacdo de Agregados Contendo Sulfetos e seus Efeitos sobre a
Durabilidade do Concreto. 2009. Tese (Doutorado em Engenharia) — Programa de Pos-
Graduagdo em Engenharia Civil, UFRGS, Porto Alegre.

A falta de estudos de caréter cientifico sobre os fatores intervenientes para desencadear e/ou
acelerar o processo de alteragdo dos sulfetos, denominado oxidagdo, bem como a influéncia
do tipo de aglomerante hidraulico no desenvolvimento das manifestagdes patoldgicas no
concreto, decorrentes do emprego de agregado contendo esse mineral em sua composigao,
motivou o desenvolvido desta tese. Neste sentido, o presente trabalho investiga a influéncia de
cinco tipos de aglomerantes na durabilidade de concretos, quando em sua composicao
agregados com diferentes teores de sulfetos s&éo empregados. Assim, o programa experimental
da pesquisa foi dividido em duas etapas, denominadas Etapa 1 e Etapa 2. Nos concretos
preparados para a Etapa 1, utilizou-se agregado quartzo-muscovita-xisto contendo 3,89% de
sulfetos e trés tipos de aglomerantes, sendo um de referéncia (CP I1-F-32) e os outros dois
resultantes da substituicdo parcial desse aglomerante por 40% e 60% de escoria de alto-forno
moida. Na Etapa 2, o mesmo tipo de agregado com 0,56% de sulfetos foi empregado, sendo
utilizados também trés tipos de aglomerantes, a saber, CP 11-F-32, CP 111-40-RS e CP IV-32.
O principal objetivo foi avaliar o desempenho dos concretos confeccionados com esses
aglomerantes frente ao ataque interno por sulfatos, fenébmeno este resultante do processo de
oxidacdo dos sulfetos em ambiente com umidade elevada por até aproximadamente cinco
anos. Deste estudo, procedeu-se inicialmente uma investigacdo completa, incluindo em nivel
microestrutural, dos agregados contendo sulfetos “in natura”, ou seja, antes de serem
utilizados como material nos concretos. Em seguida, realizou-se uma avaliagdo comparativa
do desempenho dos concretos, tendo-se como base analises microestruturais e
cristalogréficas, por meio da microscopia Otica, microscopia eletronica de varredura, difracéo
de raios X e analise termogravimétrica, algumas realizadas nos agregados e outras nas
argamassas extraidas dos concretos. O comportamento dos concretos frente a resisténcia, a
compressdo e ao modulo de elasticidade foi avaliado até os trés anos de idade. Ensaios de
expansdo e as investigacOes visuais nas superficies externas dos concretos foram realizados
por aproximadamente cinco anos. Os resultados mostraram que a pirrotita é o sulfeto mais
reativo do sistema, principal mineral responsavel pelas alteracbes observadas nos agregados
extraidos dos concretos. As alteracbes foram diagnosticadas tanto nos agregados estocados no
tempo quanto naqueles utilizados como material na composi¢do dos concretos. Evidenciou-se
que o processo de oxidacdo desencadeia o surgimento de manifestacdes patoldgicas ao longo
do tempo que afetam as caracteristicas dos concretos, promovem a expansdo desse material,
além de interferir em suas propriedades elastomecénicas. Tais efeitos foram resultantes da
formacéo de produtos deletérios decorrentes do proprio processo de oxidacdo, como também
das reacBes quimicas entre os ions agressivos liberados durante este fendmeno e 0s compostos
da pasta de cimento. Os aglomerantes investigados apresentaram comportamentos distintos
frente ao ataque por sulfetos. Constatou-se também que quanto maior a concentracdo de
sulfetos, especificamente de pirrotita, mais intensos e expressivos sdo 0s niveis de
deterioracdo observados nos concretos investigados ao longo do tempo. Por fim, verifica-se
que o ambiente com elevada umidade foi um pardmetro fundamental para acelerar o processo
de oxidagdo destes minerais contidos nos agregados empregados nos concretos.

Palavras-chave: sulfetos; sulfatos; expansdo; deterioracdo; concreto.



ABSTRACT

GOMIDES, M. J. Study on Aggregates Containing Sulfides and their Effects on the
Durability of Concrete. 2009. Thesis (Doctorate in Engineering) — Post-Graduation
Program in Civil Engineering, UFRGS, Porto Alegre, Brazil.

The strong motivation to the development of this thesis was the lack of scientific studies
explaining the intervening factors that give rise to and/or accelerate the alteration (oxidation)
of sulfides and the influence of the type of hydraulic cement on the development of
pathological manifestations in concrete that have used aggregate with sulfide minerals.
Therefore, this study investigates the influence of five types of cements on the durability of
concrete when aggregates with different contents of sulfides are used. Thus, the experimental
program of the research study was separated into two stages, designated Stage 1 and Stage 2.
In the concretes prepared for Stage 1, a quartz-muscovite-schist aggregate containing 3.9% of
sulfides and three types of cement were used. One type of cement was for reference (CP I1-F-
32) and the other two resulting from the partial replacement of this cement by 40% and 60%
of ground blast furnace slag. In Stage 2, the same type of aggregate with 0.6% of sulfides
was used with three types of cements, specifically CP 11-F-32, CP 111-40-RS and CP IV-32.
The main purpose was to assess the performance of the concretes prepared with these cements
due to internal sulfate attacks resulting from the process of sulfide oxidation of aggregate in a
high moisture environment up to approximately five years. Based on this study, a complete
investigation was conducted including an approach at a microstructural level of the aggregates
containing sulfides itself before have been used to cast concretes. Then, a comparative
assessment of the performance of the concretes was carried out using microstructural and
crystallographic investigation by means of optical microscopy, scanning electron microscopy,
X-ray diffraction and thermogravimetric analyses. In order to understand the behavior of the
assayed concretes, their compressive strength and modulus of elasticity were evaluated during
three years. Expansion tests and visual observations of the external surfaces of the concretes
were also carried out for approximately five years. The results showed that pyrrhotite is the
most reactive sulfide in the system, the main mineral responsible for the changes observed in
the aggregates extracted from the concretes. The changes were diagnosed in the aggregates
stored over time as well as in those employed as aggregates of the concretes. It was found that
the oxidation process gives rise to the emergence of pathological events over time which
affects the characteristics of concrete, promotes the expansion of this material, besides
interfering in its elastic-mechanical properties. These effects resulted from the formation of
deleterious products arising from the oxidation process itself and also from the chemical
reactions between the aggressive ions released during this phenomenon and the compounds of
the hydrated cement pastes. The investigated cements showed different behaviors with respect
to sulfide attack. It was also verified that the higher the concentration of sulfides, specifically
pyrrhotite, the more intense and expressive are the observed levels of deterioration in the
investigated concretes over time. Lastly, it was evidenced that a high-moisture environment
was an essential parameter to accelerate the oxidation process of these minerals contained in
the aggregates used in the concretes.

Keywords: sulfides; sulfates; expansion; deterioration; concrete
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1 INTRODUCAO

1.1 JUSTIFICATIVAE IMPORTANCIA DA PESQUISA

A motivacdo para investigar agregados provenientes de maci¢os rochosos contendo sulfetos
resultou de um desafio tecnoldgico: a constatacdo desses minerais em sitios geoldgicos de
implantacdo de usinas hidrelétricas no Brasil. Desafio sim, ja que o conhecimento, em nivel
nacional, sobre o potencial deletério de agregados contendo sulfetos era infimo e, a nivel
internacional, ndo se tinha na época nenhuma referéncia bibliografica a respeito de formas
preventivas. Fez-se primordial, portanto, aprofundar-se no entendimento do processo de
oxidag&o dos sulfetos, bem como verificar e analisar as implicagGes desse fendmeno sobre a
durabilidade do concreto e, assim, fornecer os subsidios para auxiliar na definicdo das
condicBes necessarias para a utilizagdo de agregados contendo esses minerais como material

para a construgéo de estruturas de concreto.

As informacfes técnicas disponiveis a respeito de agregados contendo sulfetos a nivel
internacional recomendavam a néo utilizagéo desse tipo de agregado como material integrante
na composicdo do concreto. Entretanto, muitas vezes, fatores econbmicos e até mesmo
ambientais pesam muito no momento da escolha dos materiais para a constru¢éo de uma obra,
principalmente de grande porte, como, por exemplo, as estruturas hidraulicas. Sabe-se que,
muitas vezes, para se construir tais estruturas, um enorme volume de material rochoso,
resultante de diferentes processos de extragdo pode ser lancado no meio ambiente. O ideal,
portanto, é o aproveitamento desse material da melhor forma possivel, empregando-o como
elemento constituinte do concreto ou como parte integrante da obra. No entanto, para isso, é
fundamental que se assegurem a durabilidade e o bom desempenho das estruturas de concreto.
Mas como garantir tais caracteristicas se hd pouquissimos estudos de caréter cientifico sobre
os fatores intervenientes no processo de oxidagédo dos sulfetos quando contidos em agregados
empregados como material para a confecgdo de concretos, além da falta de orientacdes no que
tange & prevencao desse tipo de fendmeno patoldgico? Destaca-se ainda a falta de métodos de
ensaios para avaliar o potencial deletério de agregados contendo sulfetos. Na realidade, as
principais pesquisas correlatas sobre o tema séo decorrentes de avaliagdes em estruturas de

concreto j& deterioradas, segundo Casanova et al. (1996a), nas quais, provavelmente, varios
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fendmenos patoldgicos estariam atuando em conjunto, intensificando, assim, o grau de

deterioracdo dos concretos investigados.

A falta ou caréncia de estudos aprofundados sobre materiais a serem utilizados na construgéo
civil acarreta graves prejuizos econdmicos e gera restricdes quanto a sua utilizagdo. Assim
sendo, torna-se extremamente relevante investigar com mais critério o processo de oxidacéo
dos sulfetos quando presentes no concreto, ao longo do tempo, verificando os fatores
intervenientes para desencadear e/ou acelerar esse fendmeno patoldgico, bem como a
influéncia do tipo de aglomerante hidraulico no desenvolvimento de mecanismos de
deterioracdo e suas consequéncias sobre a durabilidade e o desempenho das estruturas

hidraulicas de concreto.

1.2 PESQUISAS RELACIONADAS AO TEMA

Os sulfetos constituem uma importante classe de minerais metalicos, encontrados em varios
tipos de rochas, que, ao sofrerem um processo de alteragdo (oxidagdo), liberam dois
poderosos agentes de decomposicdo denominados &cido sulfarico (H,SO,) e sais de
sulfato (FeSO., CuSOQy, etc.) (HALDANE et al., 1970; LEINZ; AMARAL, 1995; ZHOU et
al., 2006). Esses agentes podem constituir fontes externas ou internas de deterioragéo de uma

estrutura de concreto, dependendo de vérios fatores.

Na primeira situacdo, os produtos formados, ao serem solubilizados, podem tornar cida e/ou
sulfatada, por exemplo, a a4gua subterranea e de reservatorios, o solo, entre outros sistemas, 0
que, consequentemente, possibilita o desenvolvimento, respectivamente, do ataque externo
por acidos e do ataque externo por sulfatos, ambos capazes de promover a deterioracdo de
estruturas de concreto (ZHOU et al., 2006; PEREIRA, 2008).

Para endossar a afirmagdo anterior, ou seja, 0 quanto perigoso pode ser 0 processo de
alteracdo dos sulfetos para a durabilidade do concreto, sdo relatados dois casos. O primeiro
caso refere-se ao reservatorio da Barragem de Corin, localizada na Australia, cuja agua
apresentava um pH de aproximadamente 5 (pH acido). Estudos revelaram que a presenca de
minerais sulfetados do tipo pirita, em torno de 1%, na regido de enrocamento dessa estrutura
hidraulica foi responséavel por essa alteracdo do pH da &gua do reservatorio, segundo Haldane
et al. (1970).
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O segundo caso esta relacionado & deterioracdo de fundagdes de uma ponte construida em
1968 em Gloucestershire, um condado da Inglaterra. A oxidag&o da pirita, em torno de 5%,
contida no solo em que essas estruturas foram construidas, foi responsavel pelo aumento da
concentragdo de ions sulfato no meio, o que propiciou a formacdo de taumasita no concreto.
Este produto é resultante do ataque por sulfatos em condicOes especificas, sendo considerado
o0 responsavel por transformar a superficie das funda¢Ges em um material fragil, ou melhor,
em uma massa branca e pastosa, apds aproximadamente 30 anos da construcdo da obra
(LONGWORTH, 2003; CZEREWKO et al., 2003).

Com relacéo a segunda situacéo, ou seja, como fonte interna, grande parte da literatura sobre
0 tema em questdo relata que agregados contendo sulfetos, quando utilizados como material
para a composicdo do concreto, e apds o processo de oxidagdo desses minerais, ao liberarem
fons sulfato, podem propiciar o desenvolvimento de um dos fendmenos patolégicos mais
agressivos a durabilidade e a estabilidade de uma estrutura: o ataque interno por sulfatos, de
acordo com Chinchon et al. (s.d., 1995), Aguado et al. (1996), Vazquez (1999) e Divet (2001a
apud ARAUJO, 2008).

Destaca-se que a deterioracdo do concreto em decorréncia do particular ataque quimico
interno se da em virtude das reacbes quimicas entre os compostos hidratados da pasta de
cimento e os ions sulfato, as quais podem se manifestar nas estruturas por meio de dois
mecanismos de deterioracdo bem distintos. O primeiro mecanismo se refere & expansdo, que
provavelmente resulta da formacdo de cristais expansivos de trissulfoaluminato de célcio
hidratado, também denominado etringita, a qual pode promover a expansdo da matriz e,
consequentemente, a fissuragdo e o lascamento das camadas superficiais do concreto. Quanto
ao segundo mecanismo de deterioragdo, ou seja, a redugdo progressiva de resisténcia, rigidez
e massa, esta pode ser intrinseca a perda de coesdo dos produtos de hidratacdo da pasta de
cimento, podendo estar associada a formagéo de gipsita (CHINCHON et al., 1995; AGUADO
et al. 1996; CASANOVA et al., 1997; AYORA et al., 1998; CASANOVA et al.,, 1998;
AGUADO et al. 2004).

O proprio processo de oxidagdo dos sulfetos, sob condigdes propicias, pode originar produtos
cujos volumes sdo superiores ao desse mineral que, ao se cristalizar, pode gerar tensdes
internas no agregado, provocando a expansdo e, consequentemente, a fissuragdo da estrutura
de concreto (QUIGLEY; VOGAN, 1970; NIXON, 1978; BERUBE et al., 1986; PYE;
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MILLER, 1990; DE CEUKELAIRE, 1991; CHINCHON et al., 1995; DEER et al., 1996;
CZEREWKO; CRIPPS, 1999; AGUADO et al., 2004; HU et al. 2006).

Segundo Araujo et al. (2005), a intensidade com que a fissuragdo ocorrera em uma barragem
de concreto depende, por exemplo, das condi¢des de confinamento da estrutura, entre outros
fatores. Os pesquisadores complementam relatando que caso haja algum tipo de restricdo a
estrutura, como a presenca de armaduras, as fissuras podem se alinhar em dire¢do a esta
restricdo, sendo designadas de fissuras orientadas (Figura 1). Mas, em caso contrario, as
fissuras podem ser do tipo mapeadas, tipicas de reagdes expansivas, como as observadas nas

barragens de Graus e Tavascan, na Espanha (Figura 2).

Figura 1: Fissura do tipo orientada na parede  Figura 2: Fissuras mapeadas na parede da
de uma galeria da barragem de Rumedo, na comporta da barragem de Tavascan, na
Espanha (ARAUJO, 2008) Espanha (ARAUJO, 2008)

Varios outros sintomas também sdo caracteristicos do processo de oxidacdo dos sulfetos
presentes nos agregados quando utilizados no concreto, tais como manchas de ferrugem,
eflorescéncias brancas, lascamento de camadas superficiais, intumescimento e desagregacao
do material. Algumas dessas manifestagdes patoldgicas foram observadas em blocos de
concreto moldados com agregados contendo em média 10% de sulfetos, em maior
concentragdo na forma de pirita e pirrotita, para o estudo de Hasparyk et al. (2002), como

pode ser observado nas fotos (Figura 3 e Figura 4) apresentadas a seguir.
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Figura 3: a) Eflorescéncias brancas e Figura 4: Manchas de cor marrom sobre a

b) desagregacdo da superficie do concreto  superficie do concreto (HASPARYK et al.,
(HASPARYK et al., 2002). 2002).

Um dos primeiros trabalhos experimentais com agregados contendo sulfetos, relatado pela
literatura disponivel, ocorreu na década de 50, sendo realizado pelo “Swedish Committee on
Aggregates” (HAGERMAN, 1960). Para tal pesquisa, agregados contendo elevados teores de
pirita, variando em torno de 15% a 20%, como também agregados isentos desse mineral,
foram utilizados na confecgdo de vigas de concreto. Independente do agregado empregado na
composicdo do concreto, todas as vigas foram submetidas a um tratamento térmico (ndo
detalhado pelo autor). Ap6s aproximadamente oito meses da moldagem, as vigas de concreto
preparadas com agregados contendo pirita manifestaram sintomas incontestaveis do processo
de oxidacdo desse mineral: expansdo e manchas de ferrugem. J& nas vigas, denominadas de
referéncia, em cuja composicdo os agregados sem pirita foram utilizados, ndo se constatou
nenhum sinal de deterioracdo. Finalizada esta primeira avaliagdo, todas as vigas foram
dispostas em um local exposto a variacGes de umidade e de temperatura do ambiente. Cinco
anos depois, novas inspecdes foram realizadas, verificando-se que muitas das vigas de
concreto contendo agregados com pirita estavam totalmente deterioradas, ao passo que as de
referéncia continuavam intactas, ou seja, ndo demonstravam nenhum tipo de manifestacdo

patoldgica.

Mais tarde, a partir da década de 70, no sudoeste da Inglaterra, algumas residéncias e
edificacbes comerciais construidas nesse pais, principalmente nas cidades de Cornwall e
Devon, nas quais foram utilizados agregados contendo sulfetos provenientes de processos de
extracdo de algumas minas de minério da regido, apresentaram severos estagios de
deterioracdo, sendo a maioria delas demolida antes de completarem 50 anos de construcéo
(LUGG; PROBERT, 1996). Em funcdo dessas constatagfes, este fendmeno passou a ser
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denominado de “the mundic problem”, que é uma expressdo antiga e de origem céltica, usada
para se referir & pirita, um tipo especifico de sulfeto de ferro (BROMLEY; PETTIFER, 1997).

Casos similares também foram identificados em outros paises, como por exemplo, na
Espanha. Varios colégios e residéncias construidos com agregados extraidos da pedreira de
“Mont Palau”, situada na regido de Barcelona, nos quais se diagnosticaram altos teores de
pirrotita (um tipo de sulfeto de ferro), foram considerados inseguros devido & intensa
fissuracdo do concreto (CHINCHON et al., 1995; VAZQUEZ, 1999).

Com relagdo ainda a estruturas de concreto que chegaram a ruina devido ao processo de
oxidagdo de sulfetos presentes nos agregados, podem ser citados os casos de duas pontes
construidas também na Espanha, que tiveram que ser demolidas. Segundo informacdes de
Vézquez (1997, 1999), em 1974, apds uma avaliacdo técnica em uma ponte situada entre
Barcelona e Matar0, constatou-se que o concreto desta estrutura apresentava intensa
deterioracédo, sendo os pilares a parte estrutural mais fortemente afetada. Em 1989, o mesmo
autor inspecionou uma ponte construida sobre o Rio Tordesa, entre Barcelona e Gerona, na
qual o concreto se encontrava também em estado de deterioracdo. Nesse Gltimo caso, 0
diagndstico néo foi atribuido exclusivamente a oxidagéo dos sulfetos de ferro, mas também ao
efeito sinérgico desse fenbmeno patolégico com outros, dentre eles, a reacdo alcali-agregado.
Vézquez (1997) relata ainda que foram realizadas varias medidas para restaurar a estrutura de

concreto, porém, sem nenhum sucesso.

Outro cléssico exemplo a ser descrito é o das barragens de Graus, Tavascén, Toran e Rumedo,
construidas na Espanha, nas quais foram detectados comportamentos anémalos, tais como:
alteracdo da coloragéo do concreto (Figura 5), fissuras superficiais (Figura 6) e deslocamentos
estruturais (Figura 7 e Figura 8) (AYORA et al., 1998, VAZQUEZ, 1999; MARTINEZ ROIG
et al., sd.; CASANOVA et al., 1996b; ARAUJO, 2008).
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Figura 5: Manchas marrom na superficie de Figura 6: Fissuracdo de uma parede de

concreto da barragem de Rumedo concreto da barragem de Graus
(ARAUJO, 2008). (ARAUJO, 2008).

Figura 7: Deslocamento estrutural observado  Figura 8: Detalhe da estrutura de protecéo
na barragem de Graus que provocou uma  revelando uma elevacgao de aproximadamente
curvatura, em torno de 8 cm, em uma estrutura 3 cm entre as pecas metélicas
metalica de protecdo disposta sobre o concreto (ARAUJO, 2008).
(ARAUJO, 2008).

Ao investigar os concretos das barragens espanholas mencionadas anteriormente, concluiu-se
que os problemas detectados foram resultantes da oxidagé&o da pirrotita, cuja concentragéo era
superior a 5%, contida nos agregados utilizados na construgdo dessas estruturas hidraulicas
(MARTINEZ ROIG et al., 1991; CHINCHON et al., 1995; AYORA et al., 1998;
CASANOVA et al., 1996b, 1997).
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Ainda em ambito internacional, mais especificamente na Africa do Sul, Oberholster e
Kriger (1984) depararam-se com residéncias que apresentavam severos sintomas de
deterioragdo. Os autores diagnosticaram a presenca de pirrotita tanto nos agregados
empregados para confeccionar suas lajes de concreto quanto nos agregados para moldar os

blocos estruturais utilizados para suas construgoes.

J& no Brasil, h um Unico caso relatado, pelo menos na literatura disponivel, de uma estrutura
de concreto que apresentou alguma manifestacdo patoldgica caracteristica do processo de
oxidacdo dos sulfetos, a saber, a barragem do Rio Descoberto. Essa obra hidraulica esta
localizada a cerca de 50 km a oeste do centro de Brasilia, no Distrito Federal, e foi concluida
em 1974. Para a construcéo dessa barragem de concreto massa, tipo gravidade, empregaram-

se agregados contendo pirita.

Os primeiros problemas, ou seja, pontos de vazamento de &gua lixiviante no paramento de
jusante da barragem do Rio Descoberto e no interior da galeria, foram constatados poucos
anos ap6s o enchimento do reservatorio. Ao longo do tempo, observou-se o aparecimento de
fissuras largas e orientadas neste paramento que contribuiram para intensificar o vazamento, o
qual chegou a atingir um valor médio de vazdo em torno de 34 litros/segundos, o que
ocasionou planos de percolagdo e lixiviagdo ao longo do corpo da barragem (Figura 9).
Estudos mais aprofundados revelaram que os principais problemas existentes no concreto da
barragem do Rio Descoberto resultaram de reacGes da pirita presente no agregado e nas
rochas da fundagdo da estrutura que tornaram a &gua do reservatério acida (Figura 10).
Inicialmente, realizaram-se alguns processos de recuperagdo por meio de sistemas
combinados de injecéo e drenagem, porém, sem éxito. A barragem do Rio Descoberto s6 foi
plenamente recuperada ap6s a execucdo conjunta de servicos de atirantamento e injecdo de
poliuretano e calda de cimento nas estruturas de concreto (CORREA etal., 2002; SOARES et
al., 2003; KFFURI, 2003).
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Figura 9: Intensos vazamentos ao longo da  Figura 10: Paramento de jusante da barragem
parede da galeria da barragem do Rio do Rio Descoberto com vazamentos e
Descoberto (KFFURI, 2003). deterioracdo do concreto (KFFURI, 2003).

Acredita-se que a falta de conhecimento do meio técnico a respeito dos efeitos deletérios dos
minerais sulfetados sobre a durabilidade do concreto seja a principal causa de ndo haver um
ndmero maior de relatos. H& de se considerar também como outra provavel e importante
causa a interacdo entre fenémenos patoldgicos, o que pode, muitas vezes, mascarar 0 processo
deletério dos sulfetos. Tal observacdo ja havia sido endossada por Vazquez (1997)
anteriormente. Para reforga-la, pode-se relatar outras pesquisas que se encontram em fase de
desenvolvimento no Departamento de Apoio e Controle Técnico de Furnas, onde se tem
constatado em testemunhos de concreto, extraidos de algumas barragens construidas no
Brasil, a presenca de manifestaces patoldgicas resultantes da reagdo alcali-agregado, além da

presenca de agregados contendo sulfetos ja oxidados ou em fase de alteracao.

1.3 ORIGINALIDADE DA PESQUISA

A pesquisa proposta e apresentada nesta tese € a primeira de carater cientifico, a nivel
nacional, a investigar de forma mais ampla e minuciosa o agregado contendo sulfetos como
material integrante na composicdo de concreto. Para se alcangar tal objetivo, primeiramente
os sulfetos foram avaliados quanto ao tipo, a proporcdo e 0 estagio de alteragdo.
Posteriormente, os efeitos do processo de oxidacdo desses minerais foram investigados por

meio de avaliagBes a niveis micro e macroestruturais nos varios concretos investigados.
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Outro principal enfoque dado pela pesquisa em questdo foi avaliar a influéncia do tipo de
aglomerante hidraulico em minimizar ou prevenir as manifestacdes patoldgicas decorrentes
do processo de oxidag&o dos sulfetos, mais especificamente do ataque interno por sulfatos

no concreto.

1.4 HIPOTESE A SER PROVADA COM A PESQUISA

A pesquisa realizada fundamenta-se essencialmente na hipotese de que agregados contendo
em sua composicdo mineraldgica sulfetos, ao ser empregado com um aglomerante hidraulico
adequado e quando submetidos a determinadas condi¢cbes de exposi¢cdo, podem ser

tecnicamente viaveis e seguros para serem empregados na composi¢do do concreto.

1.5 OBJETIVOS DA PESQUISA

1.5.1 Objetivo Geral

O objetivo geral desta pesquisa foi avaliar a potencialidade reativa de um mesmo tipo de
agregado contendo diferentes teores de sulfetos quando empregado em concretos preparados
com cinco tipos de aglomerantes hidraulicos, a partir de uma investigacdo micro e

macroestrutural nesse sistema.

1.5.2 Objetivos Especificos

» Utilizar técnica para avaliar os sulfetos e verificar sua aplicabilidade na anélise desses
minerais, mais especificamente para a identificacdo do tipo, da proporgdo e da alteragéo
dos sulfetos presentes nos agregados antes de serem utilizados na preparagdo dos

concretos a serem investigados;

» Investigar, com o auxilio de anélises microestruturais, as alteracdes dos sulfetos presentes
na composicdo mineraldgica de agregados utilizados na preparacéo de concretos ao longo

do tempo;
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» Investigar as caracteristicas macro e microestruturais dos concretos preparados com
diferentes tipos de aglomerantes, no que tange a formacdo de produtos resultantes das
reacOes deletérias entre os fons liberados pela oxidacdo dos sulfetos e as fases hidratadas
da pasta de cimento, como também os compostos formados devido ao proprio processo de

alteracdo desses minerais quando presentes nos concretos investigados;

» Avaliar a influéncia do tipo de aglomerante hidraulico sobre o desenvolvimento do
fendmeno de expansdo nos concretos investigados, devido ao processo de oxidacdo dos

sulfetos;

» Investigar os efeitos do processo de oxidagdo dos sulfetos sobre as propriedades dos
concretos investigados, baseando-se na hipotese de que a resisténcia & compressdo e o
modulo de elasticidade, ao longo do tempo, sdo afetados diretamente pelas alteracbes

desses minerais em decorréncia da formacéo de produtos de carater expansivo.

1.6 ESTRUTURA DA PESQUISA

A tese apresenta-se em cinco capitulos.

O Capitulo 1 dedica-se a justificar a importancia da pesquisa, bem como a relatar os objetivos

propostos para o seu desenvolvimento.

O Capitulo 2 expde o estado da arte sobre o tema, apresentando um histérico sobre os
problemas relativos & durabilidade das estruturas de concreto decorrentes do processo de
oxidacdo dos sulfetos. Inicialmente, sdo descritas as principais caracteristicas e variedades de
sulfetos presentes nos macicos rochosos. Segue-se apresentando os fatores intervenientes no
processo de oxidacdo desses minerais. S&o discutidas também as principais reagdes quimicas
concernentes a oxidacdo dos sulfetos de ferro, bem como os mecanismos de deterioracdo no

concreto decorrentes desse fendbmeno.

O Capitulo 3 trata da parte experimental do trabalho. Primeiramente, é apresentado um
panorama geral da pesquisa. Em seguida, descrevem-se a caracterizagdo dos materiais
empregados, os métodos de andlise escolhidos para investigar 0os agregados contendo sulfetos
e as amostras de argamassas extraidas dos Varios concretos preparados para o

desenvolvimento de toda a pesquisa, como também os métodos de ensaios para avaliar o
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comportamento dos concretos investigados quanto & expansdo, a resisténcia & compressdo e

ao modulo de elasticidade.

Os resultados obtidos com as analises e os ensaios definidos para o desenvolvimento desta
pesquisa sdo apresentados no capitulo 4, iniciando-se com as analises de caracterizacdo dos
agregados contendo sulfetos “in natura”. A seguir, apresentam-se e se discutem os resultados
dos ensaios realizados para investigar, ao longo do tempo, os agregados e as argamassas
extraidos dos concretos, bem como o desempenho dos concretos moldados no programa

experimental.

No Capitulo 5, s8o apresentadas as principais conclusdes obtidas com a realizacéo da pesquisa
em questdo, além das consideracGes gerais. Este capitulo também inclui sugestdes para

futuras pesquisas.
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2 ESTADO DA ARTE

Este capitulo apresenta uma revisdo da literatura sobre os aspectos mais importantes inerentes
ao fendbmeno patoldgico decorrente do processo de oxidagdo dos sulfetos quando presentes
em agregados utilizados em concretos. Em fungdo da complexidade do tema, a revisdo
pretende caracterizar os principais tipos de sulfetos encontrados na natureza, bem como as
reagdes quimicas e os produtos resultantes das alteracGes desses minerais. Além disso, s&o
abordados, ao longo deste capitulo, os principais conceitos relacionados ao fendmeno de

oxidacao dos sulfetos.

2.1 CARACTERISTICAS E VARIEDADES DE SULFETOS PRESENTES
EM AGREGADOS

Na natureza h uma enorme variedade litologica e, consequentemente, de agregados contendo
sulfetos em sua constituicdo mineraldgica, quais sejam, as formas de pirita, pirrotita,
marcassita, calcopirita, arsenopirita, esfalerita, galena, entre outros, sendo os citados 0s mais
referidos pela literatura especifica ao tema. Evidencia-se, portanto, o quanto se torna dificil
evitar 0 emprego desses agregados na preparagdo de concretos, principalmente em locais em
que a disponibilidade de outra fonte de material € economicamente inviavel ou inexistente,
tornando-se um enorme empecilno para a construgdo de estruturas, como no caso de
barragens, nas quais grandes volumes de agregados sdo necesséarios. (CASANOVA et
al., 1996a; GOMIDES et al., 2005; LUGG; PROBERT, 1996).

Em alguns casos, a identificacdo de sulfetos em macigos rochosos ndo é uma tarefa muito
dificil, principalmente quando a presenga desses minerais é bastante expressiva. 1sso ocorre
em funcéo de eles pertencerem a uma importante classe de minerais metalicos, o que torna
praticamente impossivel ndo nota-los, como pode se constatar pelas fotos (Figura 11 e

Figura 12) apresentadas a seguir.
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Figura 11: a) Amostra de macigo rochoso Figura 12: Amostra de macico rochoso
contendo sulfetos na forma de pirita, contendo sulfetos na forma de pirita,
denominada ouro de tolo; b) amostras das pirrotita e calcopirita.

piritas extraidas da amostra.

As principais caracteristicas especificas de cada variedade de sulfeto, mencionadas
anteriormente, sdo descritas a seguir, sendo que tais informagdes foram obtidas com base nas
publicacbes apresentadas por Nogami (1976), Canovas (1988), Leinz e Amaral (1995),
Aguado et al. (1996), Lugg e Probert (1996) e ASTM C-294:1998 (2001).

» Pirita (FeS;): mineral encontrado em rochas igneas, sedimentares e metamorficas,
composto por 46,6% de Fe (ferro) e 53,4% de S (enxofre). Apresenta-se com estrutura
isométrica, sendo a forma cubica a mais frequente, podendo também aparecer como octaedro
ou piritoedro (dodecaedro com faces pentagonais). Possui cor amarelo-dourada (aspecto de
latdo polido) e dureza relativamente elevada (entre 6,0 e 6,5) para um sulfeto, visto que a
maior parte deles é mole. E insollvel em &cido cloridrico e solGvel em &cido nitrico
concentrado. A pirita é facilmente alterada para hidréxido de ferro, geralmente a limonita
[Fe(OH)3].

» Pirrotita (Fe;«S): mineral encontrado em vérios tipos de rochas igneas e metamorficas,
porém com menor frequéncia em relacéo & pirita. Possui estrutura monoclinica e cor escura
tendendo ao negro, apresentando ainda, como a pirita, um brilho metélico. E soldvel em acido
cloridrico, liberando odor sulfidrico. Em contato com o ar atmosférico, esse mineral oxida-se
facilmente, pulverizando-se, estado em que se torna mais reativo, 0 que contribui para
acelerar o ataque aos ions aluminatos disponiveis no aglomerante hidraulico. Esse tipo de
sulfeto distingue-se dos demais por ser magnético, pouco estavel frente aos agentes

atmosféricos e pegajoso ao tato.

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos



40

» Marcassita (FeS,): mineral encontrado principalmente em rochas sedimentares. Apresenta
estrutura ortorrdmbica e coloracdo amarela esverdeada, possuindo também um brilho
metélico, porém menos intenso ao se comparar com as outras duas variedades de sulfeto de
ferro anteriormente descritas. E insolivel em &cido cloridrico e solivel em &cido nitrico.
Apresenta-se com dureza similar & da pirita, apesar de oxidar-se com maior facilidade,
justamente por ser menos estavel que esta, sendo considerada responsavel pelo surgimento
das manchas de ferrugem. A mudanca de cor da rocha é frequentemente considerada o
primeiro indicio de decomposicdo desse material. Verifica-se também com a oxidagdo da
marcassita, a formagdo de uma pelicula branca sobre a superficie do agregado, sendo esta

caracterizada e definida como melanterita (FeSO,4.7H,0).

» Calcopirita (CuFeS;): mineral encontrado em rochas igneas, metamorficas e sedimentares,
constituido quimicamente por 35% de Cu (cobre), 30% de Fe (ferro) e 35% de S (enxofre).
Apresenta estrutura tetragonal, cor amarela latdo e brilho metalico; frequentemente altera-se
de modo superficial e iridescente. Possui menor dureza (entre 3,5 a 4,0), sendo riscada por um
canivete. Esse mineral é solivel em &cido nitrico, liberando o elemento enxofre. Em pequenos
gréos, a calcopirita pode assemelhar-se ao ouro. No entanto, esse mineral sulfetado pode ser
fragmentado. A calcopirita pode se oxidar por aquecimento répido, como também por
exposicao ao ar e a agua, liberando, além dos tipicos produtos provenientes do processo, 0
sulfato de cobre (CuS0O4.5H,0), a calcosina (Cu.,S) e a malaquita [Cu,CO3(OH)]. Raramente,
a concentracdo de calcopirita é alta, revelando que ela deve estar associada a pirita para

propiciar as reacOes caracteristicas de oxidag&o.

» Arsenopirita (FeAsS): mineral encontrado em rochas metamorficas e escassamente em
pegmatitos. Possui estrutura monoclinica, sendo os cristais mais comuns definidos como
pseudo-ortorrdmbicos. Apresenta-se com coloracdo branca prateada, tendo, portanto, um
brilho metalico. Esse mineral é decomposto pelo acido nitrico, liberando enxofre. A
arsenopirita € o mineral mais comum na natureza, no qual o elemento arsénico esté presente e,

pela mesma razéo que a calcopirita, precisa atuar em conjunto com a pirita.

» Esfalerita (ZnS): mineral encontrado em rochas igneas e metamorficas. Apresenta
estrutura isométrica e o0s cristais encontrados com maior frequéncia sdo tetraédricos,
dodecaédricos e cubicos. Essa forma de sulfeto é solivel em &cido cloridrico e possui dureza
variando de 3,5 a4. Quanto a coloracdo desse mineral sulfetado, relaciona-se diretamente

com o teor de ferro presente em sua constituicdo mineraldgica. Portanto, a esfalerita sera

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



41

incolor quando for pura (67% de Zn e 33% de S), ou seja, quando o ferro estiver ausente.
Com o aumento do teor de ferro, a coloragdo do sulfeto tende a escurecer, variando de
amarela (cor mais comum) a negra. Deve-se salientar que o aumento da concentragéo de ferro
depende, sobretudo, da temperatura e das condigBes quimicas do ambiente. A esfarelita ocorre
em fildes com a galena e a pirita. Entretanto, ha constatacBes de que a esfalerita permanece
em sua maior parte inoxidavel, embora as razdes para tal comportamento ndo estejam
completamente esclarecidas. Tal afirmagéo, portanto, exclui esse tipo de mineral do grupo de

sulfetos disponiveis em agregados que podem ser deletérios quando utilizados no concreto.

» Galena (PbS): mineral encontrado em rochas metamorficas, sedimentares e pegmatitos,
composto por 86,5% de Pb (chumbo) e 13,5% de S. Possui estrutura isométrica, sendo a
forma clbica a mais comum. Apresenta coloragéo cinza chumbo, brilho metélico, porém néo
tdo intenso e dureza igual a 2,5. A galena decompde-se no acido azotico diluido com
separacdo de enxofre, sendo que algumas amostras sofrem efervescéncia, liberando o H,S
(&cido sulfidrico). A oxidagdo desse mineral resulta na formacdo da anglesita (PbSO.) e

cerussita (PbCO3), revelando que o &cido sulfarico ndo esta livre ou disponivel para reagir.

Segundo Vazquez (1999), cada vez mais € primordial ter o conhecimento sobre a composicao
mineraldgica dos agregados antes de utiliz&-los como material para preparacdo de concretos.
Com isso, é possivel identificar os minerais potencialmente reativos presentes no agregado.
No caso dos sulfetos, pode-se evitar, no futuro, o desenvolvimento de fendmenos patoldgicos

em estruturas de concreto.

2.2 FATORES INTERVENIENTES NO PROCESSO DE OXIDACAO DOS
MINERAIS SULFETADOS

Ha de se destacar, mais uma vez, que o processo de oxidacdo dos sulfetos € complexo e ainda
ndo é completamente compreendido, segundo diversos pesquisadores, dentre eles Quigley e
Vogan (1970), Lugg e Probert (1996) e BRE Special Digest 1 (2001). O mesmo pode-se
afirmar quanto aos fatores que interferem diretamente no desenvolvimento do fendmeno de
alteracdo, j& que ndo existe um consenso entre 0s pesquisadores com relagdo a estes. Na
verdade, muitas vezes, cada fator considerado como responsavel por desencadear ou acelerar

0 processo de oxidacdo dos sulfetos foi descoberto em algum estudo especifico sobre o
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assunto. Assim sendo, a seguir, relatam-se os principais fatores intervenientes sobre esse

processo, de acordo com a literatura referente ao tema. S&o eles:
» concentracdo de oxigénio;

» presenca de umidade;

» superficie especifica do sulfeto;

» teor de ferro contido no sulfeto;

» presenca de bactérias;

» temperatura do ambiente;

» morfologia do sulfeto;

» pH do sistema.

O papel desempenhado por cada um dos fatores é apresentado a seguir de forma detalhada

para um melhor entendimento.

E de fundamental relevancia a presenca de oxigénio e umidade no sistema para que o
processo de oxidacdo dos sulfetos ocorra, de acordo com varios pesquisadores, dentre eles
Knipe et al. (1995) e Lowgworth (2003) . Segundo Lugg e Probert (1996), a velocidade de
oxidacdo dos sulfetos depende também de outros fatores intrinsecos, além da presenca de
oxigénio e umidade. Os autores verificaram que em um ambiente com baixa umidade alguns
fragmentos rochosos contendo sulfetos deterioram-se muito rapidamente, ap6s alguns meses
ou depois de poucas semanas. Ao mesmo tempo, outros ndo apresentaram nenhum sintoma de
oxidagéo dos sulfetos, ou seja, permaneceram sdos, ndo se oxidando. A explicagdo para tal
comportamento pode estar associada a superficie especifica dos sulfetos. De acordo com
Nicholson et al. (1990) e Casanova et al. (1996a), esse fator é o principal responsével pela

velocidade das reacOes de oxidagdo desses minerais.

Segundo Aguado et al. (1996) e Janzen et al., (2000), hd outro fator que também pode
interferir na velocidade do fendmeno de oxidacdo dos sulfetos, o qual tem relacdo com a
composicdo quimica desses minerais. Os autores advertem que quanto maior for o teor de

ferro disposto nos sulfetos, mais intensa pode ser a velocidade do fendmeno e,
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consequentemente, mais deletérios podem resultar das reagBes quimicas derivadas do
processo de oxidagdo desses minerais sobre a durabilidade e estabilidade do concreto. Janzen
et al. (2000) e Belzile et al. (2004) complementam relatando que em ambientes cujo pH for
inferior a 4, o ion ferro sera o principal responsavel por desencadear as reacfes de oxidagao

do mineral sulfetado.

Quanto ao papel das bactérias, mais especificamente as da classe Ferrobacillus-Thiobacillus,
estas podem atuar como desencadeadoras e catalisadoras do processo de oxidagdo dos
sulfetos, segundo Vvarios pesquisadores, dentre eles, Silverman (1967), Beck e Brown (1968),
Quigley e Vogan (1970), Biczok (1972), Penner et al. (1972), Leroux, North e Wilson (1974
apud NIXON, 1978), Pye e Miller (1990) e Czerewko e Cripps (1999).

Em decorréncia da constatacdo das bactérias em algumas das reacOes de oxidagdo dos
sulfetos, este processo pode ser definido como “quimico-microbioldgico”, de acordo com
Penner et al. (1972) e Lundegren et al. (1972 apud QUIGLEY et al., 1973). Os autores
afirmam que algumas reagdes intrinsecas ao processo podem ser classificadas somente como
quimicas, enquanto outras podem ser atribuidas a acdo de bactérias da classe Ferrobacillus-
Thiobacillus, principalmente em ambiente cujo pH seja baixo, entre 1,0 e 2,5, segundo
Quigley et al. (1973), Janzen et al., (2000) e Belzile et al. (2004). Por fim, h4 aquelas reacoes

que podem ser consideradas de natureza quimica e microbioldgica.

No tocante ainda & funcdo das bactérias, Bérard (1970) contesta algumas das afirmagdes
anteriores ao salientar que esses micro-organismos seriam apenas responsaveis por acelerar as
reagcdes quimicas, afinal, se elas fossem destruidas, o processo de oxidacdo dos sulfetos ndo
seria interrompido. O autor ainda faz uma ressalva ao relatar que, no caso de minerais
instveis, como a pirita e pirrotita, a acdo das bactérias ndo seria necesséria para propiciar

uma rapida oxidacéo dessas duas formas de sulfeto de ferro.

Na literatura, ha histéricos que endossam a importancia das bactérias quanto ao fendmeno de
alteracdo dos sulfetos. Pode-se mencionar, por exemplo, Biczok (1972), que relata que as
bactérias classificadas como aerdbicas, denominadas “tiobactérias”, do género Beggiatoa e
Thiotrix, como também as do género Choromatium e Chorobium, sdo capazes de converter 0s
sulfetos em sulfatos. Quanto a este Gltimo género de bactérias, Vazquez (1999) e

Canovas (1988) afirmaram que elas foram consideradas as responsaveis pelo processo de
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oxidacdo da pirita contida em um agregado quartzito, o que resultou na desintegragdo do

concreto de um tdnel de desvio de uma barragem na Australia.

No que se refere & temperatura, esse fator pode intervir sobre a velocidade das reacdes de
oxidacao dos sulfetos. De acordo com Leroux, North e Wilson (1974 apud NIXON, 1978), as
bactérias sdo mais ativas em ambientes cuja temperatura esteja variando entre 30°C e 35°C, o
que provavelmente implicard na aceleragdo do processo de oxidacdo dos minerais sulfetados.
Outras constatagdes do efeito da temperatura sobre esse fendmeno foram verificadas nos
estudos apresentados por Vazquez (1999) e Hasparyk et al. (2002), os quais relataram que as
manifestacbes patoldgicas tipicas desse processo foram detectadas principalmente nos
concretos cujas superficies estavam expostas a uma variagdo de temperatura, ou seja, ao

aumento e a reducdo da intensidade de calor ao longo do tempo.

Outros trabalhos experimentais verificaram que a morfologia dos sulfetos também pode ter
influéncia sobre o processo de oxidagdo desses minerais, como salientam Pye e Miller (1990)
e Divet e Davy (1996). Os resultados revelaram que a pirita pode se oxidar com extrema
rapidez, dentro de um periodo de dias ou semanas, se esse tipo de sulfeto de ferro estiver
presente no agregado na forma de um aglomerado de pequenas particulas esféricas (com
aspecto de framboesa), sendo denominado, em virtude da morfologia, de pirita framboidal
(DEER et al., 1966; PYE; MILLER, 1990). H4, porém, uma ressalva importante. De acordo
com Divet e Davy (1996), a morfologia da pirita s tera realmente relevancia se o tamanho

desses minerais for superior a 20 pm.

Na micrografia (Figura 13) apresentada a seguir, pode-se verificar a morfologia da pirita
framboidal detectada em uma amostra de rocha considerada sa.

Figura 13: Morfologia da pirita framboidal observada em amostra de
rocha sd ou inalterada (BERUBE et al., 1986).
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Segundo Deer et al. (1966), a presenca da pirita framboidal tem sido atribuida a agdo de

micro-organismos e, algumas vezes, a precipitacdo coloidal.

Com relacdo a interferéncia do pH, Casanova et al. (1997) relataram que em um sistema com
pH superior a 10, os sulfetos se tornam instaveis. A este respeito, Divet e Davy (1996)
alertam que existe evidéncia experimental de que a velocidade de oxidacdo dos sulfetos é
bastante acelerada sob condi¢des fortemente alcalinas, a saber, 12,5 <pH < 13,7. Nessa
condicdo, o oxigénio é o principal agente a desencadear das reagdes de oxidagdo dos sulfetos,
de acordo com Belzile et al. (2004). Em ambientes em que o pH for inferior a 4, no entanto, é
justamente o ion ferro o principal responsavel por desencadear as reaces de oxidacdo dos
sulfetos (BELZILE et al., 2004). Assim sendo, a natureza dos produtos a serem formados em
um concreto preparado com agregados contendo sulfetos depende diretamente do pH do
sistema, o qual pode ser governado pela concentragdo de fons deletérios (SO,* e H*) liberados
ao longo do processo de oxidagdo desses minerais. Sabe-se que a formagéo de cristais de
etringita é favorecida em ambiente cujo pH varia entre 10,5 e 11,5. Mas, se 0s cristais de
etringita estiverem disponiveis em poros do concreto com baixa alcalinidade, eles podem ser
decompostos dando origem a gipsita. Desse modo, a gipsita serd o produto predominante
quando o pH do sistema no qual ela se encontra for inferior a 10,5 (BICZOK, 1972;
CASANOVA et al., 1996a; SANTHANAM et al., 2001).

2.3 REACOES QUIMICAS CONCERNENTES AO PROCESSO DE
OXIDACAO DOS SULFETOS

Os sulfetos de ferro, na forma de pirita e pirrotita, estdo disponiveis na natureza, nos macicgos
rochosos, em maior concentracdo em relagdo as demais variedades de sulfetos (JANZEN et
al., 2000; THOMAS et al., 2001). Em fungdo disso, os estudos experimentais foram ou sdo
direcionados a avaliar os efeitos deletérios do processo de oxidacdo destes especificos
minerais frente a durabilidade do concreto. Assim sendo, sdo descritas neste item apenas as

reages quimicas referentes aos fendmenos de alteragdo da pirita e da pirrotita.

Diversas reagdes quimicas tém sido sugeridas para expressar as etapas decorrentes do
processo de oxidacgdo dos sulfetos de ferro, mais especificamente da pirita, como por exemplo
as descritas por Singer e Stumm (1970), Pye e Miller (1990), Chinchdn et al. (1995),
Casanova et al. (1996a), Czerewko e Cripps (1999) e Igarashi e Oyama (1999).
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As reacOes de oxidacdo da pirita, as quais séo designadas pelas equagdes 1 a 5, apresentadas a
seguir, bem como as informagdes referentes a cada uma delas, foram retiradas das publicacdes
de Pye e Miller (1990) e de Czerewko e Cripps (1999).

Em presenga de umidade e oxigénio, a pirita se oxida, resultando na formagéo do sulfato
ferroso e do &cido sulfurico. A equacdo 1 pode ser, portanto, definida como puramente

quimica.

FeS, + H,0 +7/20, — FeSO, + H,S0, (1)

(pirita) (sulfato ferroso) (&cido sulfirico)

O sulfato ferroso pode reagir com o acido sulfurico, em presenca de oxigénio, para dar origem
ao sulfato férrico expresso pela equacéo 2. Essa reacdo quimica pode ser auxiliada pela acéo

catalisadora das bactérias da classe Ferrobacillus-Thiobacillus.

2FeSO, +1/20, + H,S0, — Fe,(SO,), + H,0 )

(sulfato ferroso) (&cido sulfurico) (sulfato férrico)

Segundo Penner et al. (1972), a formacéo do sulfato férrico pode resultar em uma expressiva

variagdo volumétrica, ou seja, em um acréscimo de volume na ordem de 170%.

Posteriormente, o sulfato férrico formado, que é um forte agente oxidante, pode reagir com a
pirita para formar mais sulfato ferroso, bem como para propiciar a liberagdo do elemento

enxofre, conforme representado pela equagéo 3.

Fe,(SO,), + FeS, — 3FeSO, +2S 3)
(sulfato férrico) (sulfato ferroso) (enxofre)
O enxofre liberado com a reacdo quimica anterior (equacdo 3) pode ser rapidamente
convertido em acido sulfurico. Isso pode ocorrer se, no meio em que este elemento quimico se
encontrar, houver as condigdes adequadas, ou seja, presenca de umidade, oxigénio e bactérias
que podem atuar novamente como catalisadores para que a equagéo 4, apresentada a seguir,
seja desencadeada.

S +3/20,+H,0 - H,S0, )

(enxofre) (acido sulfarico)
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De acordo com Czerewko e Cripps (1999) e Tagnit-Hamou et al. (2005), as reagdes de
oxidacdo da pirita sdo exotérmicas. Essa caracteristica, em meio a um sistema de natureza
acida, pode contribuir para acelerar a acdo das bactérias, 0o que, consequentemente, pode

promover um aumento na velocidade do processo de oxidacdo dos minerais sulfetados.

A equacdo 5, descrita a seguir, expressa a reacdo quimica devida ao processo de oxidagdo da
pirita, a qual resulta na formagéo do hidroxido de ferro, sendo fundamental a disponibilidade

no sistema de uma concentragéo elevada de oxigénio e umidade.

FeS, +7/2H,0 +15/40, — Fe(OH), + 2H,SO, ()

(pirita) (hidréxido de ferro)

Com relagdo a pirrotita (Fe;«S), apesar de ser o segundo sulfeto de ferro encontrado em maior
frequéncia na natureza, poucos estudos experimentais foram realizados com o objetivo de
investigar as reacdes de oxidacdo desse mineral. Os estudos existentes, entretanto, ja
demonstraram que a oxidagdo desse sulfeto de ferro resulta na liberacdo de uma quantidade
consideravel de enxofre (MIKHILIN et al., 2002; BELZILE et al., 2004).

Segundo Nicholson (1970 apud AYORA et al., 1998), as reacOes de oxidagdo da pirrotita
podem ser representadas pelas equacdes 6 e 7, descritas a seguir, cujo valor de x pode variar
de 0a0,125.

Fe, S+ [?JOZ +XH,0 — (1- x)Fe* + SO +2xH* (6)

(L-x)Fe? + [“TXJOZ v (5‘25XJH20 S @-x)Fe(OH ), +(2-2x)H" ()

A subsequente oxidagdo do elemento ferro (Fe?*) e a precipitagdo do hidréxido de ferro
podem aumentar a producéo e liberacdo de &cido, sendo que 1 mol de pirrotita pode gerar

mais de 1 mol de &cido sulfurico, segundo o mesmo autor.

Em resumo, o processo de oxidacdo dos sulfetos de ferro, além de resultar na formacédo de
sulfatos e hidréxidos de ferro, 0s quais possuem volume molar superior aos compostos que
dé&o origem a esses produtos, pode propiciar a reducéo da alcalinidade do sistema, decorrente
da producdo do &cido sulfdrico (STEGER, 1982; SHAYAN, 1988; THOMAS et al., 1989).
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2.4 MECANISMOS DE DETERIORACAO NO CONCRETO
DECORRENTES DO PROCESSO DE OXIDACAO DOS SULFETOS

A deterioracdo do concreto em decorréncia do emprego de agregado contendo em sua
composicdo mineralégica os sulfetos, principalmente os sulfetos de ferro, pode ser
consequéncia do fendmeno de expansdo oriundo da formacdo de produtos resultantes do
processo de oxidacdo desses minerais. No que se refere ao fenbmeno de expanséo, deve-se
ressaltar que esse tipo manifestacdo patoldgica, no caso em questdo, pode desenvolver-se em
funcdo de dois mecanismos bem distintos, os quais sdo detalhadamente descritos ao longo

deste item.

O primeiro mecanismo refere-se ao proprio processo de oxidacdo dos sulfetos, que pode
originar, além de hidroxidos de ferro (goetita, por exemplo), outros compostos de carater
expansivo, como pode ser observado pela Figura 14, apresentada a seguir.

Figura 14: a) Produtos originados sobre a superficie da amostra
extraida de macico rochoso contendo sulfetos, resultantes do processo
de oxidacao destes minerais; b) Detalhe do produto de coloragéo
branca extraido da amostra; ¢) Detalhe do produto de coloragdo
alaranjada extraido da amostra.

Os produtos observados sobre a superficie da rocha contendo sulfetos foram separados pela
coloracdo predominante (branca ou alaranjada) e submetidos a analises por difracdo de
raios X. Diagnosticaram-se como principais compostos cristalinos presentes no produto de
coloracdo branca (Figura 14a) os seguintes compostos: melanterita, gipsita, goetita e sulfato

de ferro hidratado. Com relagdo ao produto de coloracdo alaranjada (Figura 14b), com
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excecdo da goetita e da gipsita, foram observados 0s mesmos compostos, além de um

composto cristalino especifico denominado roemerita [FeFez(SO4)4.14H,0].

O ataque interno por sulfatos pode ser considerado o segundo mecanismo responsavel pela
expansdo do concreto preparado com agregado contendo sulfetos. Sabe-se que o processo de
oxidacdo dos sulfetos pode liberar ions agressivos, entre eles os ions sulfato, que podem
reagir com 0s compostos da pasta de cimento, dando origem a produtos expansivos e
caracteristicos desse ataque de natureza quimica, a saber, etringita e gipsita (CASANOVA et
al., 1998).

Concernente ainda & liberacdo de ions agressivos, deve-se falar sobre outro tipo de ion &cido,
o qual é proveniente do &cido sulfarico formado ao longo do processo de oxidagdo dos
sulfetos, o fon H*. Esse fon, ao ser liberado durante a fase de preparagdo do concreto, pode
tornar a propria dgua de amassamento acida. Desse modo, o acido sulfarico, além de propiciar
o desenvolvimento do ataque interno por sulfatos, também pode promover o ataque por acido
as fases hidratadas da pasta de cimento: hidroxido de calcio [Ca(OH),] e silicatos de célcio
hidratados (C-S-H). Como consequéncia, a pasta de cimento do concreto pode ser dissolvida
e, caso 0 agregado utilizado contenha alta concentragdo de carbonato de célcio, este também
pode ser atacado (CEB, 1993; MATTHEWS, 1995; NEVILLE, 1997; BRE SPECIAL
DIGEST 1, 2001).

Inicialmente, no item 2.4.1, apresentar-se-&0 os produtos com maior possibilidade de serem
detectados em agregados naturais em consequéncia do prdprio processo de oxidagdo dos
sulfetos de ferro contidos nestes. Grande parte desses produtos foi observada em um estudo
experimental realizado por Chinchdn et al. (1995) com agregados contendo altos teores de
sulfetos de ferro, principalmente na forma de pirrotita, retirados da pedreira de “Mont Palau”,
localizada na Espanha. Cabe destacar que a literatura sobre o tema relata outros estudos que
também constataram a presenca de alguns desses produtos em agregados provenientes de
outros macigos rochosos, podendo-se citar os realizados por Quigley e Vogan (1970), Penner
et al. (1972), Quigley et al. (1973), Nixon (1978), Bérubé et al. (1986), Casanova et
al. (1997), Ayora et al. (1998) e Martinez Roig et al. (s.d.).

Por fim, no item 2.4.2, serdo descritos os produtos resultantes do ataque interno por sulfatos, a
saber, etringita, gipsita e uma particularidade desse ataque, a taumasita, produtos que podem

levar as estruturas de concreto a deterioragdo.
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2.4.1 Produtos Formados Devido ao Processo de Oxidacdo dos Sulfetos

Presentes no Agregado

Os produtos formados devido ao proprio processo de oxidagdo dos sulfetos foram
determinados e observados por diversos pesquisadores tanto no interior de fissuras ou fraturas
dos agregados investigados, quanto principalmente sobre suas superficies, por meio de
analises microestruturais, como a difracdo de raios X (DRX) e a microscopia eletrdnica de
varredura (MEV).

Primeiramente, antes de se descrever os produtos, quatro imagens serdo apresentadas com o
objetivo de registrar, em nivel microestrutural, o aspecto visual de um mineral sulfetado. Duas
imagens revelam o sulfeto de ferro no estado sdo, ou seja, antes de sofrer um processo de
oxidagéo (ver Figura 15 e Figura 17). Nas Figuras 16 e 18, apresentadas a seguir, nota-se a
imagem do sulfeto durante o processo de oxidacao.

Figura 15: Amostra de pirita ndo oxidada Figura 16: Amostra de pirita oxidando, ou
(NICHOLSON et al., 1990). seja, em fase de alteragdo (NICHOLSON
etal., 1990).
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Figura 17: Micrografia de um gréo de Figura 18: Micrografia de um grdo de
sulfeto sdo. (Fonte: FURNAS, 2005). sulfeto oxidando, completamente
fissurado (Fonte: FURNAS, 2004).

Verifica-se, pelas imagens, que as superficies dos sulfetos de ferro em processo de oxidacdo
apresentam-se com aspecto aspero e irregular, sendo evidente a presenca de fissuras, bem
como um aparente lascamento superficial (Figura 16 e Figura 18). Tais caracteristicas,

entretanto, ndo séo observadas nas amostras de sulfeto ndo oxidadas (Figura 15 e Figura 17).

De forma sucinta, descrevem-se a seguir os principais produtos possiveis de serem originados
em decorréncia do processo de oxidagdo dos sulfetos, bem como as suas principais
caracteristicas especificas.

2.4.1.1 Hidréxido de ferro [Fe(OH)s]

De acordo com Steger (1982), o hidréxido de ferro € um produto tipico da oxidacdo da
pirrotita e da pirita. Em primeira instancia, a sua formacéo promove uma variagdo volumétrica
relativamente pequena, oscilando entre 3,05 cm® e 6,04 cm® por mol de sulfeto. Além disso,
esse hidroxido pode ser considerado o responsavel pelo surgimento das manchas de ferrugem
observadas sobre a superficie do concreto em cuja composi¢do se empregaram agregados

contendo sulfetos de ferro, como registrado pela Figura 19, apresentada a seguir.
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Figura 19: a) Pilar e b) parede da Barragem de Graus, Espanha,
apresentando manifestacdes patoldgicas tipicas do processo de
oxidag&o de sulfetos de ferro: manchas de ferrugem, eflorescéncias e
fissuras (ARAUJO, 2008).

Casanova et al. (1997) complementam relatando que o hidréxido de ferro em sistemas com
baixo pH pode ser considerado o produto mais instavel resultante do processo de oxidagao
dos sulfetos, o qual pode se recristalizar originando a goetita [a-FeO(OH)]. Esse produto foi
identificado com auxilio da difracdo de raios X e da microscopia eletronica de varredura ao se
analisar o agregado utilizado na construcdo da barragem de Toran, na Espanha
(MCGREGOR; BLOWES, 2002).

Geralmente, a goetita é considerada o principal produto resultante do processo de oxidagédo da
pirrotita (DIVET, 2001a apud ARAUJO, 2008). Segundo Deer et al. (1966), esse mineral, ao

desidratar-se, pode propiciar a formacao do 6xido de ferro, designado de hematita (Fe;O3z-a).

2.4.1.2 Sulfatos de ferro (FeSO,4.H,0)

Ao longo do processo de oxidacdo dos sulfetos de ferro, novos produtos podem ser formados,
principalmente quando o pH do meio j& estiver acido. O sulfato de ferro hidratado é um
desses produtos cuja formacdo pode promover uma variagdo volumétrica muito significativa
em relacdo ao mineral sulfetado presente no sistema, com valores que oscilam de
187,08 cm®mol a 209,96 cm*/mol de sulfeto. Essa faixa de valores de expansdo suplanta
inclusive a expansdo oriunda da formacdo de etringita secundaria, cujo valor é da ordem de
172 cm*/mol de sulfeto (AGUADO et al. 1996).
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Os sulfatos de ferro hidratados, mais especificamente a melanterita (FeSO,4.7H,0), foram
identificados em algumas das amostras de concreto extraidas da barragem de Tavascan,
localizada na Espanha, com a realizacdo de andlises mineraldgicas por difratometria de
raios X. A formagéo desse produto mineral foi consequéncia do processo de oxidagdo da
pirrotita contida nos agregados empregados para a construgdo daquela obra hidraulica,

segundo Martinez Roig et al. (s.d.).

Em outro estudo realizado por Chinchon et al. (1995), também com auxilio de analises
microestruturais, 0s pesquisadores verificaram que a melanterita, em funcdo de ser
extremamente instavel, transformou-se, apds poucas horas, em outro produto, definido como
rozenita (FeSO,4.4H,0). Sabe-se que esse processo de transformagdo nada mais é do que a
propria desidratacdo da melanterita. Por isso, de acordo com Martinez Roig et al. (s.d.), essa
transformacao € reversivel, ou seja, a rozenita pode se reidratar, dando origem novamente a
melanterita. Tal fenbmeno pode resultar na expansdo do concreto, justamente na interface

pasta-agregado contendo sulfetos.

Concernente ainda a rozenita, alguns pesquisadores, dentre eles, Wiese et al. (1987 apud
CHINCHON et al., 1995), observaram também em estudo experimental que a rozenita, apos
uma intensa desidratagéo, pode converter-se em um sulfeto de ferro mais estavel, denominado
de “szomolnokite” (FeSO,4.H,0).

2.4.1.3 Halotrichita [FeAl>(SO4)4.22H,0]

Em estudos preliminares para a escolha de materiais a serem empregados na construgéo da
Usina Hidrelétrica de Irapé, em Minas Gerais, constatou-se a presenca de trés tipos de sulfatos
de ferro hidratados no macigo rochoso investigado, sendo um deles a halotrichita e os outros
dois, a melanterita e a rozenita. Sabe-se que esses minerais sulfatados sdo produtos resultantes

do processo de oxidagéo dos sulfetos de ferro em diferentes graus de hidratacéo (IPT, 1997).

Analises mineraldgicas realizadas no macigo rochoso localizado préximo a regido do
empreendimento determinaram que ele continha sulfetos de ferro, mais especificamente nas
formas de pirita, pirrotita e calcopirita, na proporcdo de 5% a 10% (IPT, 1997). Com tais
avaliacbes em maos, concluiu-se como inaceitavel a utilizacdo de agregados provenientes do

macico rochoso para a construcdo da obra hidraulica (CEMIG, 1999).
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Segundo Wiese et al. (1987 apud CHINCHON et al., 1995), a halotrichita, junto com o
“szomolnokite”, ambos os produtos decorrentes do processo de oxidacdo dos sulfetos de ferro,

sdo considerados 0s compostos mais estaveis desse fenémeno.

2.4.1.4 Piqueringita [MgAl,(S04)4.22H,0]

A piqueringita é uma fase isomorfa da halotrichita. Esses dois produtos possuem
caracteristicas morfolégicas muito similares as da etringita secundaria. Para endossar tal
afirmacdo, apresentam-se a seguir imagens obtidas com o auxilio de um microscépio

eletronico de varredura.

Na Figura 20, esta registrada a morfologia de cristais aciculares de piqueringita. Nas
Figuras 21 e 22, revelam-se os cristais aciculares de etringita, os quais provavelmente foram
originados em decorréncia da oxidagdo dos sulfetos presentes nos agregados empregados para
a confecgdo dos concretos analisados em cada estudo (CHINCHON et al., 1995; Fonte:
FURNAS).

A : ; ; e 1Bm i ) -,
Figura 20: Cristais de piqueringita Figura 21: Cristais de etringita detectados
observados sobre agregado (“xisto negro”) no concreto deteriorado devido a
(CHINCHON et al., 1995). utilizacdo de agregado contendo elevado
teor de pirrotita (CHINCHON et
al., 1995).
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Figura 22: a) Micrografia revelando a formacdo de cristais de etringita
e placas de hidréxido de célcio sobre a superficie do agregado
contendo sulfetos; b) Detalhe da morfologia de cristais de etringita
(Fonte: FURNAS).

2.4.1.5 Jarosita [KFe3(SOg4)2(OH)e]

A jarosita € um produto resultante e caracteristico do processo de oxidacdo da pirita, de
acordo com alguns pesquisadores, dentre eles Nixon (1978), Czerewko e Cripps (1999) e
Lowgworth (2003). Tal afirmacéo, no entanto, pode ser contestada em virtude de esse produto
ter sido detectado em elevada concentracdo nos concretos extraidos das barragens de Graus e
Tavascan, localizadas na Espanha, executados com agregado contendo em sua composicgao,
em média, aproximadamente 5% de pirrotita. O concreto dessas estruturas hidraulicas
apresentava varios sintomas caracteristicos do fendmeno de oxidagéo dos sulfetos, a saber,
manchas de ferrugem, fissuras superficiais e eflorescéncias brancas (AYORA et al., 1998;
CASANOVA et al., 1996b).

Ceukelaire (1991) diagnosticou também a presenca da jarosita no concreto empregado na
construcdo de uma ponte na Bélgica. Nos pilares da estrutura analisada, observaram-se
manchas de ferrugem e lascamento superficial do concreto. O pesquisador, ao realizar
analises microestruturais em algumas amostras de concreto da ponte, identificou uma
quantidade enorme de jarosita nas interfaces pasta/agregado, sendo que o agregado utilizado

continha em sua constituicdo mineraldgica quartzo e pirita.

A formacgdo da jarosita pode promover uma variacdo volumétrica bem expressiva, mais

precisamente na ordem de 115%, em relagdo ao volume inicial do mineral sulfetado,
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conforme indicam Penner et al. (1972). A respeito da morfologia desse mineral, Bérubé et
al. (1989) o define como globular, sendo caracterizado por um conjunto de microcristais
planos, assemelhando-se a uma rosa, como pode ser observado pela Figura 23 e Figura 24,

apresentadas a seguir.

Figura 23: Cristais prismaticos de gipsita Figura 24: Imagem ampliada da jarosita
(A) associados a cristais de jarosita globular (BERUBE et al., 1986).
globular (B) (BERUBE et al., 1986).

De acordo com Nixon (1978), as reagdes decorrentes do processo de oxidacdo dos sulfetos de
ferro, mais especificamente da pirita, as quais a convertem em jarosita, podem ser
representadas pelas equacbes 1 e 2, apresentadas no item 2.3, e pela equacgéo 8, descrita a

sequir.

2Fe,(S0,), +12H,0 — 2HFe,(SO,),(OH), +5H,S0, ®)

(jarosita) (acido sulfarico)

De acordo com alguns pesquisadores, como Quigley et al. (1973) e Nordstrom et al. (1978
apud CHINCHON et al., 1995), a presenca de bactérias Thiobacillus ferro-oxidans, além de
agentes catalisadores, deve ter papel fundamental para a formacdo da jarosita (ver equagao 8,
apresentada anteriormente), o que poderia explicar a auséncia desse mineral em algumas

amostras de rochas investigadas, nas quais as especificas bactérias ndo foram detectadas.

Concernente a formula quimica da jarosita, descrita na equacgdo 8, Nixon (1978) relata que o
fon hidrogénio (H") sera substituido pelo ion potassio (K*), o qual pode ser procedente da
mica, que € um mineral presente na composicdo de agregados de natureza Xistosa. Esse
elemento quimico é o responsavel pela coloracdo amarelo latdo caracteristica da jarosita,
composto este que também apresenta um brilho metalico (NIXON, 1978; PENNER et
al., 1972).
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2.4.1.6 Fibroferrita [FeSO4(OH)5H,0 + Al]

A fibroferrita € um mineral cuja principal estrutura morfoldgica assemelha-se a fibras, como
registrado pela Figura 25. Pode, entretanto, ser encontrada também na forma de laminas

planas, porém, em menor propor¢io (BERUBE et al.,1986).

Figura 25: Conjunto de fibroferritas com morfologia de fibras,
crescendo de forma perpendicular as fissuras de uma amostra de rocha
(BERUBE et al., 1986).

Em estudo realizado por Bérubé et al. (1986), constatou-se que a cristalizacao de fibroferritas
nas fissuras de um macigo rochoso de natureza xistosa, sobre o qual foi construido um colégio
localizado em Quebec, Canad4, pode ter contribuido de maneira significativa para os

problemas estruturais que foram detectados nessa edificagao.

Assim, apds essa averiguacdo, a afirmacdo de que a presenca do elemento calcio seria
essencial para a formagdo de produtos secundéarios de carater expansivo, como por exemplo, a
gipsita e a calcita, que de acordo com Gillot et al. (1974 apud BERUBE et al., 1986) seriam
responsaveis por propiciar o desenvolvimento das forgas de deslocamento em um macigo
rochoso, pode ser contestada, em virtude de ndo ser completamente verdadeira. Embora a
fibroferrita ndo possua calcio em sua constituicdo, como pode ser verificado em sua formula
quimica descrita anteriormente, esse produto também pode fazer parte do grupo de minerais

sulfetados secundarios capazes de provocar o fendmeno de expansao nos macicos rochosos.

2.4.1.7 Gipsita (CaS0O4.H,0)

A cristalizacdo da gipsita resultante da oxidagdo dos sulfetos contidos em rochas calcérias

pode promover uma variacdo volumétrica de 103% em relacdo aos minerais primarios,
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segundo Penner (1973 apud CONSORCIO LEME-INTERCHNE, 1999). Em tese, a gipsita
tem coloragéo branca ou incolor, apresentando-se com maior frequéncia na forma macica,
com aspecto de um grdo fino e mole ou em cristais cuja morfologia assemelha-se a laminas
planas (DEER et al., 1996; QUIGLEY et al., 1973). A reacdo quimica que representa a
formacdo da gipsita em rochas de natureza calcéria pode ser expressa pela equacdo 9, de
acordo com os pesquisadores Pye e Miller (1990), Czerewko e Cripps (1999) e Czerewko et
al. (2003).

O 4cido sulfurico formado em decorréncia das reacGes de oxidacdo dos sulfetos pode ser
consumido ao promover a dissolu¢do principalmente dos minerais carbonatos, como por
exemplo, o carbonato de célcio, denominado também de calcita (QUIGLEY; VOGAN, 1970;
NIXON, 1978; BERUBE et al., 1986; PYE; MILLER, 1990; CZEREWKO et al. 2003;
TAGNIT-HAMOU et al., 2005). O carbonato de célcio, ao reagir com o &cido sulfdrico e a

agua, pode propiciar a formagao da gipsita e do didxido de carbono, expresso pela equacéo 9.

CaCO, + H,S0, + H,0 — CaS0,.H,0 + CO, 9)

(carbonato de célcio) (gipsita) (dioxido de carbono)

Subsequentemente, o dioxido de carbono dissolvido na agua pode formar o &cido carbénico, o
qual pode dissolver outros carbonatos de célcio, como representado pela equacéo 10,

apresentada a seguir.

CaCoO, +H,CO, — Ca® +2HCO; (10)

(carbonato de célcio) (acido carbbnico)

A respeito da formacdo do acido sulfdrico, Penner et al. (1972) afirmam que a concentracéo
dessa substéancia, liberada devido ao processo de oxidagdo dos sulfetos, excede a quantidade
necessaria para propiciar a precipitagdo de sulfatos secundérios nos maci¢os rochosos.
Consequentemente, a quantidade excedente do acido pode promover a acidificacdo da &gua de
reservatorios, como também dos lencois subterraneos, como ja& comprovado por meio de
estudos desenvolvidos por Singer e Stumm (1970), Haldane et al. (1970) e Igarashi e
Oyama (1999).

Quanto a precipitacdo de sulfatos secundarios, Nixon (1978) e Bérube et al. (1986) fazem
uma observacdo relevante com relagdo a esse assunto. De acordo com o0s pesquisadores,

solucdes ricas em ions célcio, ferro e sulfato podem migrar por capilaridade pelas fissuras e
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fraturas presentes em macicos rochosos. Essas solugdes, proximas a superficie do macico e
sob condigdes de alta temperatura e baixa presséo, podem desencadear a formagéo de sulfatos
secundarios, como por exemplo, cristais de gipsita, que podem ser encontrados nos poros e

fissuras de macigos rochosos.

A literatura apresenta alguns casos de edificacbes que sofreram severos deslocamentos
estruturais como consequéncia da cristalizacdo de gipsita, resultante do processo de oxidagao
dos sulfetos presentes em macicos rochosos, podendo-se mencionar os descritos por Quigley
e Vogan (1970), Quigley et al. (1973), Nixon (1978) e Bérubé et al. (1986). Tais casos serdo

apresentados a seguir, de forma sucinta.

Quigley e seus colaboradores (1970, 1973) constataram que o deslocamento de edificacdes
construidas sobre macicos rochosos nos quais os sulfetos de ferro se faziam presentes néo era
raro. Tal fenbmeno €, por isso, considerado um problema muito sério, principalmente nos
Estados Unidos, mais especificamente em Norway, cidade do estado de lowa, em Cleveland,
no estado de Ohio, em Pittsburgh, no estado da Pensilvania, bem como em Ottawa, no
Canada. Estudos experimentais concluiram que o crescimento de cristais de gipsita nas
fissuras de macicos rochosos foi o principal responsivel pelo desenvolvimento de

deslocamentos estruturais.

Os autores anteriormente citados abordam com maior énfase um caso observado no sudeste de
Ottawa, Canada. Os pilares internos (levemente carregados) de uma edificagdo de dois
andares, cujas fundagbes estavam apoiadas sobre um macico rochoso, apresentaram um
deslocamento estrutural de aproximadamente 7,6 cm, o qual provocou uma intensa fissuragéo

nas lajes do térreo e do 2° andar da construcéo.

Verificou-se que varios fatores contribuiram para o surgimento do problema. O primeiro deles
estd relacionado com a disponibilidade de &gua e oxigénio para o desenvolvimento das
reacOes de oxidagdo dos sulfetos de ferro presentes no maci¢o, sendo os cristais de gipsita
formados nesse caso. Constatou-se ainda que nas regides em que 0 macico rochoso estava
permanentemente submerso pela &4gua do lencol subterrdneo, a estrutura ndo manifestou
nenhum tipo de problema (QUIGLEY; VOGAN, 1970; QUIGLEY et al., 1973).

A composicdo mineraldgica do macico rochoso pode ser considerada o segundo fator
relevante, segundo Quigley e Vogan (1970) e Quigley et al. (1973). Analises por difracdo de

raios X detectaram a presenca de um teor significante de pirita, em torno de 4%, como
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também de carbonato de célcio, na proporcéo de 3% a 4%, contidos no macico investigado.
Sabe-se que esses dois compostos podem propiciar a formagéo de gipsita, a qual foi detectada

com a analise.

Outros minerais secundarios, como a jarosita e a natrojarosita’, também foram determinados
por meio de analises microestruturais realizadas no macigo, a saber, difracdo de raios X e
microscopia eletronica de varredura. Quigley e Vogan (1970) e Quigley et al. (1973)
constataram, entretanto, que esses produtos ndo contribuiram para o desenvolvimento do

fendmeno de expanséo do macico rochoso.

Por fim, deve-se mencionar que as bactérias tiveram papel importante no processo de
oxidacdo da pirita disponivel no macico rochoso, atuando como agentes catalisadores das
reacOes de oxidacdo desse mineral (QUIGLEY; VOGAN, 1970; QUIGLEY et al., 1973).

Concernente ainda ao estudo, é importante mencionar os resultados das analises realizadas por
Penner et al. (1970 apud QUIGLEY et al., 1973). Segundo esses autores, a expansdo do
macico, que acarretou o deslocamento estrutural, provavelmente iniciou-se entre os dois ou
trés primeiros anos da construgdo da edificacdo, apresentando uma velocidade de

deslocamento de aproximadamente 2,2 cm/ano.

Problema similar ao referido anteriormente, ou seja, deslocamentos estruturais, também foi
observado em algumas edificagOes localizadas na regido de Teesside, na Inglaterra, e em
Quebec, no Canadd, cujos casos sdo relatados, respectivamente, por Nixon (1970) e Bérubé et

al. (1986), sendo estes apresentados a seguir.

As primeiras constatacOes relativas a problemas estruturais decorrentes da pressdo de
cristalizacdo da gipsita, na regido de Teesside, ocorreram no inicio da década de 70, em
algumas residéncias, ap0s poucos anos de construgdo. Nixon (1978) relata que essas
edificacbes foram construidas sobre matacBes contendo pirita em sua composicdo
mineraldgica, na concentragdo de 1% a 2%. Os matac6es foram utilizados com o objetivo de

aterrar a drea para a construcéo das residéncias.

Diversas analises foram efetuadas tanto nos matac6es de natureza xistosa quanto em amostras

de concreto extraidas das lajes que sofreram descolamentos, as quais estavam em contato

! natrojarosita [NaFe;(SO.),.(OH)s]: produto resultante da alteracio da pirita e produzido provavelmente pela
acdo das bactérias. Esse mineral foi encontrado junto com a jarosita, ou melhor, misturado a ela. (QUIGLEY et
al., 1973)
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direto com os matacBes (NIXON, 1978). Com relacdo aos matacGes contendo sulfetos, ap6s
serem submetidos ao microscdpio de luz refletida, detectou-se a presenca de varios gréos de
pirita, principalmente na forma de finas e arredondadas particulas, cuja dimenséo variava de
5 um a 15 um, dispersas em toda a matriz analisada. Quanto aos produtos originados devido
ao processo de oxidacdo desse mineral, observou-se a formagéo de cristais de gipsita e de
pequenos cristais de jarosita. Entretanto, visto que a gipsita foi encontrada em elevada
concentragdo ao se comparar com o Ultimo produto referido, inferiu-se que sua formacéo foi
responsavel pelo fendmeno de expansdo dos matacBes e, consequentemente, pelo

deslocamento das estruturas investigadas, segundo Nixon (1978).

No tocante as amostras de concreto analisadas por meio da difracdo de raios X, constatou-se a
presenca de cristais de etringita. Nixon (1978) revela, entretanto, que tais amostras, bem como
0 concreto de todas as lajes inspecionadas, ndo apresentavam sinais de deterioragdo

resultantes de um ataque por sulfatos.

O ultimo caso a ser descrito sobre deslocamento estrutural ocorreu em consequéncia da
cristalizagdo ndo apenas da gipsita mas também da fibroferrita e foi observado no colégio de
Sainte-Foy, proximo a Québec, no Canada. Bérubé et al. (1986) relatam que, entre 1971 e
1983, inimeros reparos foram executados no colégio em decorréncia do deslocamento da laje
do primeiro pavimento da edificagdo. Entretanto, os problemas reapareciam de forma mais

intensa.

Ao se investigar o que provocava os deslocamentos estruturais, identificou-se, com emprego
das técnicas de microscopia eletronica de varredura e de difratometria de raios X, a presenca
de alguns produtos resultantes do processo de oxidagdo da pirita framboidal, cuja
concentracdo estava em torno de 2% no macigo rochoso de natureza Xistosa sobre o qual a
edificacio fora construida (BERUBE et al., 1986).

A cristalizagdo da gipsita e da fibroferrita nas fissuras presentes no macico rochoso foi
considerada a responsavel pelo deslocamento de mais de 10 cm da laje de concreto do
primeiro pavimento da edificacdo. Esse fendmeno provocou fissuras na laje térrea,
deslocamento da parede que separa as duas salas adjacentes do primeiro pavimento e da

parede do segundo pavimento da edificagcdo, de acordo com Bérubé et al. (1986). Segundo
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Gagné (19862 apud BERUBE et al., 1986), esse deslocamento ocorreu a uma velocidade que
excedeu a 1cm/ano, chegando determinadas regibes da laje a alcangar a velocidade de

2 cm/ano.

A seguir, no item 2.4.2, sdo descritos, de forma concisa, 0s produtos oriundos das reagoes
quimicas entre 0os compostos da pasta de cimento e os ions deletérios liberados com processo
de oxidag&o dos sulfetos presentes no agregado utilizado na preparagdo do concreto. Algumas
informagBes concisas sobre os mecanismos de deterioracdo associados a formacdo desses

produtos também sao relatadas.

2.4.2 Produtos Formados Devido as Reagdes Deletérias entre os Compostos
Decorrentes do Processo de Oxidacédo dos Sulfetos e as Fases Hidratadas da

Pasta de Cimento

A alcalinidade do concreto, conforme ja relatado anteriormente, tem papel relevante sobre o
processo de oxidagéo dos sulfetos e, consequentemente, sobre a natureza e a predominancia
das reagdes quimicas que resultam na formacéao de produtos deletérios no interior dos poros e
em fissuras da pasta de cimento. Sabe-se que a formagdo desses produtos depende da
concentracdo de ions sulfato, liberados devido ao fendmeno de oxidagdo dos sulfetos, além de
outros fatores intrinsecos, como a composi¢cdo quimica do aglomerante hidraulico e as

condicBes ambientais (temperatura e umidade) em que a estrutura de concreto estd exposta.

2.4.2.1 Etringita (3Ca0.Al,03.3CaS0,.32H,0)

A formacdo de cristais de etringita secundarios, ou seja, dos trissulfoaluminatos de célcio
hidratado, depende, além de fons sulfato (SO*), de concentracdes de fons Ca**, OH e
AI(OH)4". Estes Gltimos estdo disponiveis na solucdo dos poros, provenientes principalmente
do hidroxido de célcio e das fases contendo aluminato originadas durante a hidratacdo da
pasta de cimento (MEHTA, 1976; FU; BEAUDOIN, 1996; BROWN, 2002). Quanto aos ions
sulfato, esses podem ser liberados a partir da oxidacdo dos sulfetos, desencadeando novas

reagdes quimicas com os compostos da pasta de cimento que podem resultar na formacéo de

2 O autor informou sobre essas observacdes atraves de uma comunicacdo pessoal com Bérubé e seus
colaboradores (BERUBE et al., 1986).
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produtos expansivos tipicos do ataque por sulfatos, sendo um deles a etringita (AYORA et al.,
1998; HASPARYK et al., 2002).

As reagBes quimicas que podem representar a formacdo da etringita sdo apresentadas pelas
equacbes 11, 12 e 13, a seguir (AYORA et al., 1998, MONTENY et al., 2000;
COLLEPARDI, 2003; MEHTA; MONTEIRO, 2008).

2— +
2Ca(OH), +Cay ALO; 19H,0+8H,0+350; +6H " —3CaQAL0,.3Ca5q,.32H,0

(hidrdxido de calcio)  (fase aluminato) (ions sulfato) (etringita) (12)

3(Cas0y 2H,0) +3Ca0.Alp0_.12H, 0 +14H,0 — 3Ca0.Al,03 3Cas0;.32H,0

(gipsita) (aluminato de célcio) (etringita) (12)

Ca0Al,05.Ca50,.18H,0 + 2Ca(OH ) ; + 3505 +12H,0 — 3Ca0Al,04.3Cas0,.32H,0

(monossulfoaluminato de calcio) (hidroxido de célcio) (ions sulfato) (etringita) (13)

No que se refere & morfologia dos cristais de etringita, Mehta (1983 apud DAY, 1992)
salienta que embora tenham sido diagnosticados varios tipos de cristais, todos eles apresentam
uma estrutura interna semelhante. Na verdade, a morfologia da etringita esta intrinsecamente

ligada a dois fatores: o pH do sistema e o espago disponivel para a sua cristalizacéo.

Em um sistema com alta concentracdo de ions hidroxila, a etringita pode apresentar-se em
pequenos cristais, com morfologia de aciculas cujas dimensdes variam de 1 um a 2 um de
comprimento e 0,1 um a 0,2 um de largura. Cristais de etringita com essa morfologia séo
observados geralmente em grandes quantidades em concretos severamente atacados, sendo
considerados responsaveis pela expansdo devido & adsorcdo de um volume grande de &gua
causada pelo estado de microcristalizagdo (MEHTA, 1983 apud DAY, 1992). Segundo
Lério (1998), a formacdo de cristais de etringita pode gerar um aumento de volume

aproximadamente 227% em relagdo aos compostos que deram origem a esse produto.

Diferentemente, a etringita formada em meio no qual a concentragdo de ions hidroxila é baixa
pode ser caracterizada por grandes cristais alongados e delgados, com comprimento variando

entre 10 um e 100 um e com varios micrometros de espessura. Esses cristais se depositam
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sem causar expansdo, podendo, muitas vezes, promover um acréscimo na resisténcia do
concreto (MEHTA, 1983 apud DAY, 1992).

Concernente ao espago para cristalizacdo desse produto, Mehta (1976) relata que cristais de
etringita em forma de agulhas delgadas e longas podem ser encontrados geralmente em pastas
de cimento com elevada relacdo dgua/cimento, em virtude da presenca de poros com maiores
dimensdes, ou durante a fase inicial de hidratacdo. Em espagos restritos, 0s cristais

normalmente s&o curtos e mais macigos.

Com relagdo ao mecanismo de expansdo decorrente da formagdo da etringita, Deng e
Tang (1994), em pesquisa experimental, constataram que esse fendmeno é resultado de uma
acdo simultanea da pressdo de cristalizagdo produzida pelo crescimento dos cristais de
etringita e da presséo causada pela absorcdo de ions misturados a uma grande quantidade de
moléculas de agua por esses pequenos cristais. Os pesquisadores ainda observaram que o
mecanismo de expansdo depende principalmente da distribuicdo dos cristais de etringita na
pasta de cimento. No caso de esses cristais se formarem perto de particulas, pode ocorrer uma
maxima expansdo. Mas, ao se formarem proximo a vazios ou dentro de poros com baixa

concentracdo de ions hidroxilas, pode resultar em pouca ou henhuma expans&o.

Alguns estudos experimentais com agregados contendo sulfetos desenvolvidos por diversos
pesquisadores, dentre eles VVAzquez (1999) e Hasparyk et al. (2003a), constataram a formagéo
de cristais de etringita na interface pasta/agregado e no interior de poros, endossando que a
liberacdo de ions sulfato resultantes do processo de oxidagdo de minerais sulfetados,

principalmente da pirrotita e pirita, pode ter propiciado a origem desse composto deletério.

A seguir, quatro figuras (Figura 26, Figura 27, Figura 28 e Figura 29) registram a presenca de
cristais de etringita observados em diversos concretos preparados com agregados contendo

sulfetos, os quais foram analisados por meio de um microscopio eletrdnico de varredura.
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Sulfeto

100pm

Figura 26: Formacéo de aciculas (A) na Figura 27: Cristais de etringita preenchendo

interface pasta/sulfeto de ferro um poro préximo a um grédo de sulfeto
(HASPARYK et al., 2002). (Fonte: FURNAS)
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Figura 28: Cristais de etringita formados Figura 29: Cristais de etringita
na interface pasta/agregado (TAGNIT- preenchendo totalmente um poro de
HAMOU et al., 2005). concreto preparado com agregado com

sulfetos (TAGNIT-HAMOU et al., 2005).

2.4.2.2 Gipsita (CaS04.2H,0)

Em ambientes com alta concentragdo de ions sulfato, a formacdo de gipsita é predominante,
de acordo com Biczok (1972). No tocante ao mecanismo de deterioracdo decorrente da
formacdo da gipsita, ndo ha dividas de que, ao longo do ataque por sulfatos, esse produto
deletério pode, além de promover a expansdo, conduzir o concreto ao enfraquecimento,
transformando-o em um material ndo coesivo (COHEN; MATHER, 1991; BONEN, 1993).

No inicio do ataque por sulfatos, as rea¢es quimicas para originar a gipsita dependem de uma

concentracao de fons sulfato e da presenca de hidroxidos de calcio [Ca(OH),] nos poros da
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pasta de cimento. A partir do momento em que esse produto de hidratagdo tiver sido todo
consumido ou quando ndo estiver mais facilmente acessivel, os silicatos de célcio hidratados
podem ser atacados pelos fons sulfato para liberar os cations Ca** necessarios para continuar a
producéo de gipsita (TAYLOR, 1997; BROWN, 2002).

Cristais de gipsita também podem se desenvolver a custa dos cristais de etringita, segundo
Ayora et al. (1998). Isso pode ocorrer quando houver uma redugdo na concentragdo de
hidréxidos de célcio e de ions aluminato, em conjunto com uma elevada quantidade de ions
sulfato e pH do sistema abaixo de 11,5 ou 12,0. Tais condi¢des podem propiciar a
decomposicéo da etringita para a gipsita (BICZOK, 1972; TAYLOR; GOLLOP, 1997).

A reagdo quimica que pode representar a formagdo da gipsita nas condigdes expostas

anteriormente é apresentada pela equagdo 14, a seguir (AYORA et al., 1998).

Ca,Al,0,(SO,),.32H,0 + 35S0 + 6H* — 6CaS0,.2H,0 + 2AI(OH ), + 20H,0

(etringita) (ion sulfato) (gipsita) (14)

A maioria dos pesquisadores concorda que a gipsita pode ser facilmente encontrada
preenchendo total ou parcialmente as fissuras e 0s vazios proximos a superficie da pasta de
cimento, sendo também provavel a sua formacéo na interface pasta/agregado, de acordo com
Bonen (1993), Irrasar et al. (1996) e Monteny et al. (2000).

Bonen (1993) ainda complementa relatando que a formacéo da gipsita na interface comprova
a vulnerabilidade da zona de transicdo ao ataque quimico, o que pode resultar em um
acréscimo de microfissuras nessa zona e, consequentemente, acarretar a redugdo do mddulo

de elasticidade do concreto.

De acordo com Cohen e Mather (1991), quando o concreto estad Umido, a gipsita pode ser
facilmente removida, indicando que a perda de massa pode estar associada & formacéo desse
produto. Consequentemente, tal fendmeno deletério pode promover a reducdo da rigidez e
resisténcia (principalmente, a resisténcia a compressao), podendo levar o concreto a estagios
de deterioragdo cada vez mais intensos. Entretanto, quanto ao mecanismo de expansdo,
existem ainda divergéncias entre os pesquisadores a respeito de o que realmente a formagéo

da gipsita pode causar.
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Biczok (1972), Wang (1994 apud TAYLOR; GOLLOP, 1997) e Mehta e Monteiro (2008)
estdo entre 0s pesquisadores que consideram que a expansdo, principalmente nas camadas
superficiais, é resultante da cristalizacdo de gipsita devido ao ataque por sulfatos. Esse
fenbmeno é decorrente da transformacdo do hidroxido de célcio em gipsita, que €

acompanhada de um acréscimo de volume em torno de 124%, como relata Neville (1997).

Os dois produtos caracteristicos do ataque por sulfatos, a saber, etringita e gipsita, foram
detectados com o auxilio de analises microestruturais nos concretos extraidos das barragens
de Graus e Tavascan, construidas na década de 1960. A partir de 1986, comecaram a
apresentar manifestacfes patoldgicas tipicas do fendmeno de oxidacdo dos sulfetos de ferro,

de acordo com Ayora et al. (1998), como registrado na foto apresentada pela Figura 30.

Figura 30: Bloco de concreto extraido da barragem de Graus
revelando manifestacdes patoldgicas tipicas do fenémeno de oxidacéo
dos sulfetos de ferro: manchas de ferrugem e fissuragéo superficial
mapeada (MIEZA, 1998).

A andlise por microscopia eletrdnica de varredura identificou cristais de etringita no interior
de fissuras, poros e na interface pasta/agregado, com morfologia de aciculas finas e
alongadas. Com relacdo a gipsita, cuja morfologia assemelha-se a fibras, esta foi detectada
preenchendo poros da pasta de cimento (Figura 31) e também na interface pasta/agregado,
como se pode constatar pela Figura 32 (AYORA et al., 1998).
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Figura 31: Gipsita formada no interior de Figura 32: Interface pasta/agregado
um poro da pasta de cimento (AYORA et preenchida com cristais de Ca(OH)s,

al., 1998). etringita e gipsita (AYORA et al., 1998).

Concernente as fissuras observadas na barragem de Graus, Martinez Roig et al. (s.d.) relatam
que atingiram expressivas profundidades, cujos valores foram estimados em

aproximadamente 30 cm por ensaios ultra-sonicos® utilizados para essa finalidade.

2.4.2.3 Taumasita (CaSiO3.CaC03.CaS0,4.15H,0)

A taumasita € um cristal com estrutura e morfologia similares as da etringita, podendo, por
isso, haver confusdo entre ambas. Assim sendo, é necessario o auxilio dos difratogramas de
raios X desses dois cristais para se verificar suas correspondentes distancias interplanares, que
séo bem distintas (TAYLOR, 1997; ZHOU et al., 2006).

O principal mecanismo de deterioragdo resultante da formacgdo da taumasita no concreto
submetido ao ataque por sulfatos esta associado a reducéo da capacidade de coesdo da pasta
de cimento endurecida. Os silicatos de célcio hidratados (C-S-H) sdo os produtos atacados
nesse caso, 0s quais liberam os ions SiO, necessarios para formar tal produto deletério. Esse
fendmeno pode resultar na perda de resisténcia e, ao longo do ataque, na transformacéo do
concreto em uma massa mole, pastosa e ndo coesiva (LUDWING; MEHR, 1986;
CRAMMOND; HALLIWELL, 1997; BROWN, 2002; CRAMMOND, 2003; SANTHANAM
et al.,2003; ZHOU et al., 2006).

De acordo com Santhanam et al. (2001) e Zhou et al. (2006), a formacdo da taumasita pode
frequentemente ndo ocorrer sozinha, mas sim em conjunto com a formagdo de
brucita [Mg(OH)2] e de gipsita secundaria (CaS04.2H;0). Zhou et al. (2006) relatam ainda

® Para a determinagdo da profundidade das fissuras, as prescricdes descritas na norma inglesa BS 4.408 (1974)
foram obedecidas, segundo Martinez Roig et al. (s.d.).
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que, durante a formacdo da taumasita, tanto os silicatos de célcio hidratados (C-S-H) quanto

os hidrdxidos de célcio [Ca(OH),] sdo consumidos.

Quanto aos fatores que propiciam a formacdo da taumasita, podem-se elencar como
principais: uma elevada e constante umidade relativa, baixa temperatura (entre 5°C a 15°C),
uma fonte de silicatos de célcio ou silica gel livre e um suprimento de facil disponibilidade de
fons carbonatos (CO; ou COs%) e sulfato (S04%), de acordo com a maioria dos pesquisadores,
dentre eles Van Aardt e Visser (1975), Ludwing e Mehr (1986), Crammond e
Halliwell (1997), Hartshorn et al. (1999), Crammond (2003) e Santhanam et al. (2003).

Outro fator que pode interferir na formacdo da taumasita € o pH do sistema, como se
constatou por meio de estudos desenvolvidos por Crammond (2003). Verificou-se que a
formacdo deste produto deletério serd continua se o pH se mantiver superior a 10,5. H4
divergéncia, entretanto, quanto a tal afirmacéo, j& que Hobbs e Taylor (2000) salientam que,

quanto maior o pH, mais propicio sera para a formagéo de taumasita.

Ainda concernente aos fatores intervenientes, existe uma divida quanto a veracidade da
afirmacdo de que a taumasita é formada somente em condi¢Oes excepcionais, isto é, em
ambientes cuja temperatura seja inferior a 15°C. Esse questionamento surgiu em virtude da
constatacdo de casos de ataque por sulfatos com a formacéo de taumasita em estruturas de
concreto construidas em regides nas quais as temperaturas ndo eram consideradas favoraveis
para propiciar a formagdo desse produto extremamente deletério & durabilidade do concreto,
como salientam Diamond e Lee (1999 apud SANTHANAM et al., 2001).

Para endossar o risco da formagdo da taumasita em estruturas de concreto, pode-se relatar o
caso descrito por Oberholster e Kruger (1984). Segundo os autores, esse produto deletério,
identificado por meio de analises por difracdo de raios X, foi considerado o responsével pela
severa deterioragio observada em algumas residéncias localizadas na Africa do Sul. As
manifestaces patoldgicas detectadas nessas construgBes eram caracteristicas de um ataque
por sulfatos: fissuracdo e expansdo nas paredes e nas lajes térreas das edificagBes. Notou-se
ainda que as expansdes também provocaram deslocamentos estruturais. Ao se investigarem 0s
motivos que propiciaram o desenvolvimento desse ataque, constatou-se que os blocos de
concreto e as lajes, empregados para a construcdo das residéncias, foram preparados com

agregados que continham em sua composi¢do mineraldgica 0,5% da pirrotita.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

3.1 MATERIAS E METODOS

O programa experimental foi elaborado com o objetivo de investigar a potencialidade reativa
de um mesmo tipo de agregado contendo diferentes teores de sulfetos quando empregado em

concretos preparados com especificos aglomerantes hidraulicos.

Neste capitulo sdo apresentadas as varidveis de estudo, a caracterizacdo dos materiais
utilizados, o modelo dos corpos-de-prova adotados, a técnica de preparo e acondicionamento
dos concretos, sendo expostos 0s ensaios e 0s métodos empregados para a obtencdo dos

resultados, visando atingir os objetivos propostos.

A metodologia para investigar os agregados contendo sulfetos envolveu ensaios de
microscopia Otica por luz transmitida e de microscopia Otica por luz refletida, além da
difracdo de raios X. Com relagdo a metodologia definida para avaliar os concretos preparados
com esses agregados, varios ensaios para analisar micro e macroestruturalmente esse material
foram utilizados. Por fim, todos os procedimentos referentes a cada método de ensaio

empregado estdo apresentados de forma detalhada neste capitulo.

3.2 VARIAVEIS

Na literatura referente ao tema investigado, sdo descritos varios fatores que podem interferir
no processo de oxidacdo dos sulfetos. O efeito sinérgico entre os fatores pode ocorrer,
propiciando a aceleracdo do fendmeno de alteracdo desses minerais, 0 que,
consequentemente, desencadearia o desenvolvimento de mecanismos de deterioracdo no
concreto. As principais variaveis dependentes e independentes, bem como as de controles

estabelecidas na avaliagdo experimental s&o apresentadas a seguir.
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3.2.1 Variaveis Independentes

Tendo como meta atingir os objetivos do estudo, foram selecionadas as seguintes varidveis

independentes:
» teor de sulfetos contido no agregado;
» tipo de aglomerante hidréulico.

Para uma melhor compreenséo sobre as varidveis independentes que compdem o programa

experimental desta pesquisa, sdo tecidas, a seguir, algumas considerages.

3.2.1.1 Teor de sulfetos no agregado

A Companhia Energética de Minas Gerais (CEMIG) foi responsével pela doacdo dos
agregados contendo sulfetos provenientes de parte do macico rochoso de Irapé, localizado no
estado de Minas Gerais, entre os municipios de Berilo e Grdo Mogol. Blocos de rocha com
sulfetos, cerca de aproximadamente uma tonelada, foram encaminhados ao Departamento de
Apoio e Controle Técnico de Furnas Centrais Elétricas S.A., localizado em Goiania, para o

desenvolvimento de Vérias pesquisas, incluindo esta, objeto da tese de doutorado.

Para a realizagdo deste estudo de tese com agregados contendo sulfetos quando utilizados
como material para a preparagdo de concretos, os blocos de rocha com esses minerais
passaram pelo processo de britagem para a producdo de agregado graido, de dimenséo
maxima igual a 19 mm, e miudo, areia artificial. Finalizado esse processo, os agregados foram

armazenados em tambores de ago que ficaram dispostos as intempéries do ambiente.

Os agregados contendo sulfetos (gratdo e middo) foram utilizados nas duas etapas que
compdem o programa experimental desta pesquisa, sendo estas denominadas Etapa 1 e
Etapa 2. O periodo definido para o inicio do desenvolvimento de cada uma dessas etapas foi
diferente. Estabeleceu-se que os concretos preparados com os agregados poucos dias depois
de finalizado o processo de britagem do macico rochoso pertenceriam a Etapa 1 do programa
experimental. Nessa etapa, portanto, os agregados contendo sulfetos néo ficaram armazenados
por um longo periodo de tempo dentro de tambores de aco, ao contrério do que ocorreu na
Etapa 2. Os mesmos agregados contendo sulfetos utilizados na Etapa 1, antes de serem

empregados para a confeccdo dos concretos que compdem a Etapa 2 deste programa
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experimental, permaneceram dois anos armazenados em tambores de aco, submetidos as

variagdes climaticas da regido centro-oeste do Brasil.

A divisdo da pesquisa em duas etapas foi proposital, pois, de acordo com Varios
pesquisadores, dentre eles BRE Special Digest 1 (2001), os agregados contendo sulfetos
podem se alterar, ou seja, esses minerais podem sofrer um processo de oxidagdo sob
determinadas condi¢Oes, principalmente em presenca de umidade e oxigénio. Tal afirmacédo
foi comprovada, com o auxilio da microscopia ética por luz refletida, técnica utilizada nesta
pesquisa e descrita de forma detalhada no item 3.4.1.2, a qual possibilitou determinar que a
concentragdo de sulfetos presentes nos agregados empregados nos concretos da Etapa 1 era
em média de 3,89%. A mesma técnica, ao ser empregada nos agregados apds dois anos de
armazenagem, constatou que eles continham em sua composi¢do mineraldgica um teor médio
de sulfetos igual a 0,56%, sendo esses agregados utilizados nos concretos moldados para a
Etapa 2.

Para endossar o potencial deletério dos minerais sulfetados quando expostos as variacdes
climaticas do meio ambiente, sdo apresentadas, a seguir, algumas fotos para registrar o estado
de deterioracdo dos tambores de aco que ainda armazenavam os agregados contendo sulfetos

depois de seis anos do inicio do programa experimental (Figura 33).

Figura 33: Tambores de aco com agregados contendo sulfetos,
provenientes do macico rochoso de Irapé, corroidos e com
eflorescéncias brancas sobre suas superficies depois de seis anos de
armazenamento.
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Evidencia-se claramente a corrosdo dos tambores, resultante do processo de oxidacdo dos
sulfetos, que liberaram ao longo do tempo fons agressivos, a saber, SO4% e H', tornando o
meio acido e/ou sulfatado. Relevante também é relatar que, ao se abrir esses tambores, foi
constatado, ao longo do tempo, um forte odor caracteristico de “ovo podre”, devido a

liberacdo do enxofre sob a forma de gas-sulfeto de hidrogénio ou gas sulfidrico (H.S).

As fotos registradas pelas Figuras 34 e 35, apresentadas a seguir, revelam a alteragcdo que
alguns agregados contendo sulfetos contidos em um tambor sofreu decorrente do processo de
oxidacdo desses minerais. Uma analise por difracdo de raios X, apds aproximadamente seis
anos de armazenamento, foi realizada nos agregados visivelmente alterados que apresentavam

uma coloragdo amarelada-ferrugem (Figura 35), a qual identificou principalmente a presencga

de sulfato de ferro hidratado (FeSO..H,O) em sua composigéo (ver Apéndice A) .

W e
Figura 34: Tambor de ago corroido contendo Figura 35: Agregado contendo sulfetos
agregados com sulfetos alterados. oxidando-se para sulfato de ferro

hidratado.

Com base nos estudos realizados pela CEMIG e pelo Consoércio Leme-Intertechne, os
agregados contendo sulfetos, provenientes das escavacgOes obrigatérias do maci¢o rochoso da
Usina Hidrelétrica de Irapé, foram proibidos de ser utilizados como material para confeccdo
dos concretos que seriam empregados na construcdo dessa obra. Tal proibigdo foi norteada
pela falta de normas nacionais e informagdes sobre quais materiais, mais especificamente
aglomerantes hidraulicos e/ou adi¢bes minerais, poderiam realmente contribuir para
minimizar ou impedir o fendmeno deletério de oxidagdo dos sulfetos quando presentes nos
agregados a serem utilizados como material para a composi¢do do concreto. Definiram-se,

portanto, para a preparagdo dos concretos, agregados produzidos nas pedreiras de Olhos
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d’agua e Corrego do Bonito, localizadas a aproximadamente seis quilémetros do
empreendimento, nos quais os teores de sulfetos eram minimos, devendo-se ainda relatar que,
ao longo da construcdo daquela estrutura hidraulica, um rigoroso controle tecnolégico para o
emprego de agregados nos concretos foi obedecido (CONSORCIO LEME-
INTERTECHNE,1999; CEMIG, 1999).

3.2.1.2 Aglomerante hidraulico

Para a composicdo dos concretos preparados para a Etapa 1 (utilizando agregado com teor de
3,89% de sulfetos) desta pesquisa, trés diferentes aglomerantes hidraulicos foram definidos,
sendo um do tipo comercial, denominado CP II-F-32, segundo a norma brasileira

NBR 11578:1991, e os outros dois produzidos em laboratorio.

O CP 11-F-32 foi escolhido por ndo conter nenhum tipo de adi¢cdo mineral ativa (pozolana ou
escOria) em sua composicdo, apenas filer calcario cujo teor fica entre 6% e 10%. Essa
caracteristica pode propiciar uma melhor avaliacdo do papel de uma adi¢do mineral sobre o
processo de oxidagdo dos minerais sulfetados investigados. A partir desse aglomerante
hidraulico, decidiu-se produzir em laboratério dois novos aglomerantes, os quais foram
resultantes da substituicdo parcial do CP I1-F-32 (cimento de referéncia) por dois diferentes
teores de escoria de alto-forno moida (EAF). Assim, para avaliar o desempenho dessa adigéo
mineral frente a um possivel processo de oxidacdo dos sulfetos presentes em agregados
quando utilizados em concreto, foram investigados na Etapa 1 trés tipos de aglomerantes

hidraulicos, a saber:
= CP II-F-32, denominado nesta pesquisa de CPII;

» CP II-F-32 com substituicdo parcial por 40% de escoria de alto-forno moida (EAF), em

massa, denominado CP40;

» CP II-F-32 com substituicdo parcial por 60% de escoria de alto-forno moida (EAF), em

massa, denominado CP60.

A justificativa para o emprego da escéria de alto-forno moida como adigdo mineral se baseia
principalmente por promover ao aglomerante hidraulico um ganho de resisténcia quimica aos

fons sulfatos. Além disto, o emprego dessa adi¢do propicia uma reducdo no custo final do
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concreto, principalmente na construcdo de obras hidraulicas, nas quais o volume de concreto é

muito expressivo.

Na Etapa 2 do programa experimental, em que os agregados graddos e miudos utilizados
continham em sua composi¢do mineraldgica uma concentracdo de sulfetos mais baixa ao se
comparar com os agregados empregados na Etapa 1, ou seja, em média igual a 0,56%, foram
utilizados trés tipos de aglomerantes, todos comerciais, para a preparagéo de seus concretos,

sendo eles:

= CP II-F-32, de acordo com a NBR 11578:1991, denominado nesta pesquisa CPIIF;
= CP Il1-40-RS, de acordo com a NBR 5737:1992, denominado nesta pesquisa CPIII;
= CP IV-32, de acordo com a NBR 5736:1991, denominado nesta pesquisa CPIV.

Ao se escolher o CP 1l-F-32 como aglomerante hidrdulico de referéncia também na Etapa 2,
pretendia-se verificar o comportamento desse especifico aglomerante quando empregado com
agregados contendo um teor de sulfetos praticamente 7 vezes inferior ao contido nos

agregados utilizados na Etapa 1 com o mesmo tipo de aglomerante hidraulico.

Com relacdo ao CP 111-40-RS, a sua escolha teve como principal foco avaliar e comparar o
comportamento desse aglomerante composto, em cuja composi¢do a escoria de alto-forno
moida est4 presente, com o0s outros aglomerantes preparados em laboratério utilizando o
mesmo tipo de adi¢do mineral, ou seja, CP40 e CP60, pertencentes a Etapa 1, utilizados nos

concretos preparados com agregados contendo um maior teor de sulfetos.

Por fim, optou-se por investigar um aglomerante de natureza pozolanica, o CP IV-32,
composto por 38% de cinza volante®. Esse aglomerante também pode ser considerado
resistente a sulfatos, j& que contém em sua composi¢do, em massa, um teor de material

pozolanico compreendido entre 25% e 40%, limite esse preconizado pela NBR 5737:1992.

* Informacéo fornecida pela fabrica responsavel pela producéo do CP 1V-32 utilizado na pesquisa.
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3.2.2 Variaveis Dependentes

As variaveis dependentes estdo relacionadas aos métodos de ensaios escolhidos para
investigar as alteragdes dos sulfetos, ou seja, o processo de oxidagdo desses minerais e seu

efeito sobre a durabilidade dos concretos preparados para o experimento em questao.

As variaveis dependentes definidas no estudo foram: expanséo (variagdo linear) dos corpos-
de-prova prismaticos de concreto, propriedades elastomecénicas dos corpos-de-prova
cilindricos de concreto e caracteristicas microestruturais dos agregados contendo sulfetos,

como também das argamassas, ambos extraidos dos concretos investigados.

3.2.3 Variavel de Controle

As duas varidveis de controle foram a umidade e a temperatura.

Com base na literatura sobre os fatores intervenientes no processo de oxidagdo dos sulfetos,
ou seja, aqueles primordiais para acelerar o fenbmeno de alteracdo desses minerais,
revelaram-se como indispensaveis a umidade e o oxigénio no sistema. Assim sendo,
estabeleceu-se submeter os corpos-de-prova de concreto, cilindricos e prismaticos, a um
ambiente denominado “camara Gmida”, cuja temperatura se manteve em 23°C + 2°C, com

umidade relativa igual ou superior a 90%, ao longo de todo o estudo.

Os concretos dispostos na camara Umida eram retirados dessa condi¢do apenas em
determinadas idades para a realizacdo dos ensaios definidos para o desenvolvimento da

pesquisa.

3.2.4 Disposic¢do Geral do Experimento

Para uma visdo global de todos os métodos de ensaios e analises empregados para o
desenvolvimento das duas etapas (Etapa 1 e Etapa 2) definidas para o programa experimental

da pesquisa em questdo, apresenta-se um fluxograma (Figura 36) a seguir.
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3.3 MATERIAIS
Os materiais utilizados para a moldagem dos concretos do programa experimental foram:

» aglomerantes hidrdulicos (tipo comercial): CP II-F-32 (CPII - Etapa 1); CP II-F-32
(CPIIF - Etapa 2); CP 111-40-RS (CPIII) e CP 1V-32 (CPIV);

» aglomerantes hidraulicos (produzidos em laboratério): CP 1I-F-32 com substituicéo
parcial, em massa, por 40% de escoria de alto-forno moida (CP40) e CP II-F-32 com

substitui¢do parcial, em massa, por 60% de escdria de alto-forno moida (CP60);

» adicdo mineral: escoria de alto-forno moida (EAF), empregada na composi¢cdo dos

aglomerantes produzidos em laboratério (CP40 e CP60);

» agregados graudos: tipo litolégico quartzo-muscovita-xisto contendo sulfetos nos teores
de 3,89% utilizados na Etapa 1 e 0,56% na Etapa 2, com dimensdo maxima caracteristica

de 19 mm;

» areias artificiais: provenientes do processo de britagem dos agregados quartzo-muscovita-

xisto contendo diferentes teores de sulfetos (3,89% na Etapa 1 e 0,56% na Etapa 2);
» areia natural quartzosa;
» dagua potavel.

As caracteristicas de cada material e as respectivas normas empregadas para a realizagdo dos

ensaios de caracterizagdo séo apresentadas a seguir.

3.3.1 Aglomerantes Hidraulicos

Na Tabela 1, estdo apresentadas as caracteristicas fisicas e mecanicas de todos o0s
aglomerantes hidraulicos empregados para o desenvolvimento do programa experimental

desta pesquisa.
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Tabela 1: Caracteristicas fisicas e mecénicas dos aglomerantes

hidraulicos.
Etapal Etapa 2

Propriedades determinadas Norma

CPII CP40 CP60 | CPIIF | CPIII | CPIV
Massa especifica (g/cm3) NBR NN 23/01 3,09 2,99 2,96 3,12 2,94 2,80
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76/98 3.540 | 3.161 | 3.100 | 4.000 | 4.140 | 5.160
Residuo na peneira # 200, NBR 11579/91 31 | 18 | 16 | 09 | 01 | o1
75 um (%)
Residuo na peneira # 325, NBR 12826/93 169 | 73 | 60 | 52 | 11 | 11
45 pm (%)

Dimensao média dos .
Procedimento

gl;isc:e(rpm) por granulometria| rNAS 1002133 | 1647 | 1370 | 1367 | 966 | 1025 | 851

Tempo de inicio de pega

i NBR 11581/91 2:10 2:50 3:10 3:50 3:50 3:50
(h:min)
Tempo de fim de pega NBR11581/91 | 3:20 | 420 | 4:40 | 420 | 520 | 4:50
(h:min)
Expansibilidade de
Le-Chatelier a quente (%) NBR 11582/91 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Expansibilidade de
Le-Chatelier a frio (%) NBR 11582/91 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
Resisténcia a Compressao
3 dias (MPa) 23,6 15,4 9,6 24,8 18,2 22,2
NBR 7215/96
7 dias (MPa) 27,9 23,5 19,4 31,6 32,1 24,8
28 dias (MPa) 34,4 40,0 36,4 35,5 49,1 38,6

No Apéndice B, estdo apresentados os limites estabelecidos as exigéncias fisicas e mecéanicas
prescritas pelas especificas normas brasileiras referentes a cada tipo de aglomerante

hidraulico.

Na Tabela 2, a seguir, estdo apresentadas as caracteristicas quimicas dos aglomerantes

hidraulicos investigados na Etapa 1 e na Etapa 2 do programa experimental.
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Etapa 1l Etapa 2

Propriedades determinadas Norma

CPII CP40 CP60 CPIIF CPI11 CPIV
Tridxido de enxofre (SOs) NBR 5745/89| 2,52 1,93 1,38 2,50 1,63 2,31
Oxido de magnésio (MgO) 1,39 3,03 4,82 1,03 4,91 4,25
Didxido de silicio (SiO,) 19,44 25,91 29,11 20,08 28,53 34,07
Oxido de ferro (Fe,0s) NBR 9203/85| 3,73 2,66 2,40 2,59 1,50 2,97
Oxido de aluminio (Al,O3) 5,48 7,79 9,05 4,35 8,97 12,78
Oxido de célcio (CaO) 62,88 54,48 50,54 63,14 48,95 39,57
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227/89| 2,23 1,30 0,90 1,80 0,50 1,10
-é Oxido de sddio (Na,0) 0,24 0,19 0,23 0,63 0,18 0,54
E Oxido de potéssio (K,0) NBR 5747/89| 0,41 0,45 0,55 0,79 0,56 1,86
\i—i Equivalente alcalino (Na,Oeq) 0,51 0,49 0,59 1,15 0,55 1,76
§ Oxido de sddio (Na,0) 0,11 0,05 0,03 0,35 0,01 0,16
S
f’Z Oxido de potéssio (K:0) | “°TM S | 014 | 021 | 013 | 067 | 019 | 058
T
g Equivalente alcalino (Na;Og) 0,20 0,19 0,12 0,79 0,14 0,54
Perda ao fogo NBR 5743/89| 3,13 2,45 1,14 3,05 2,62 1,57
Residuo insolUvel NBR 5744/89| 0,93 0,73 0,52 0,90 0,96 35,13
Sulfato de célcio (CaSOy,) - 4,28 3,28 2,35 4,25 2,77 3,93

Nota (1): Na,Oq = %Na,0 + 0,658%K,0

No Apéndice C, estdo apresentadas as exigéncias quimicas prescritas por especificas normas,

brasileira e internacional, referentes a cada tipo de aglomerante hidraulico.

A resisténcia dos aglomerantes frente ao ataque por sulfatos foi verificada pelos métodos de

avaliagdo atualmente mais utilizados no Brasil. Na Etapa 1, os trés aglomerantes empregados

foram submetidos aos ensaios

propostos

pelas

normas

brasileira e americana,

respectivamente, NBR 13583:1996 e ASTM C 1012:2001, e ainda pelo Método Koch e

Steinegger (1960). Os aglomerantes pertencentes & Etapa 2 foram submetidos somente aos

dois Gltimos métodos de ensaios citados anteriormente.
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Independentemente do método adotado, todos os aglomerantes foram classificados como
resistentes aos ions sulfato. No Apéndice D, estdo apresentados os resultados referentes a cada
ensaio realizado para avaliar o desempenho dos aglomerantes hidraulicos utilizados nesta

pesquisa.

Na Tabela 3, estéo apresentadas as caracteristicas fisicas e quimicas da escoria de alto-forno
moida, adicdo mineral empregada na producdo dos aglomerantes preparados em laboratdrio
para a Etapa 1: CP40 e CP60.

Tabela 3: Caracteristicas fisicas e quimicas da escéria de alto-forno

moida.
Etapa 1
Propriedades determinadas Norma Exigéncias
Escoéria de alto-forno
Massa especifica (g/cm®) NBR NN 23/01 2,90 -
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76/98 3.330 -
Residuo na peneira # 325,
45 ym (%) NBR 12826/93 6,0 <34,0
. T ~ Procedimento
Dimensao média dos graos (um) FURNAS 1.002.133 12,05 -
Perda ao fogo NBR 5743/89 0,31 <6,0
Oxido de magnésio (MgO) 8,68 -
Dioxido de silicio (SiO,) 35,04 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203/85 0,16 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 12,43 -
Oxido de célcio total (CaO) 41,58 -
Oxido de sodio (Na,0) 0,31 -
— — NBR 12653:1992
Oxido de potéssio (K,0) NBR 5747/89 0,55 -
Equivalente alcalino em (Na,O) 0,67 <15
Oxido de sodio soltivel em &gua 0.08 i
(Na,0) '
Oxido de potéssio soltvel em agua ASTM C-114/03 0,16 i
(K20)
Equivalente alcalino em Na,O 0.19 i
soltvel em &gua !
Anidrido sulfarico (SO3) NBR NM 16/04 0,12 <5,0
Teor de enxofre na forma de NBR NM 19/04 0.85 i
sulfetos
Umidade NBR NM 24/04 0,09 <30
Indice de atividade pozolanica com NBR 5751/92 11,4 6.0
a cal (MPa)
Ind_lce de atividade pozolanica com NBR 5752/92 107.3 >75,0
o cimento cal (%)
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A escoria de alto-forno empregada para a composicdo dos aglomerantes preparados em
laboratério (CP40 e CP60) e do tipo bésica, devido & relacdo CaO/SiO, > 1 (JOHN, 1995).
Segundo Leduc e Chenu (1912 apud JOHN, 1995), a escéria, para ser utilizada como
aglomerante, deve ser basica, tendo ainda uma concentracdo alta de aluminio e contendo a

menor quantidade possivel de manganés, magnésio e enxofre.
As dimensbes da escoria de alto-forno moida ensaiada no granulémetro a laser sdo

apresentadas na Tabela 4 e a sua curva granulométrica, na Figura 37.

Tabela 4: Dimensdes da escdria de alto-forno moida determinada pela
granulometria a laser.

Diametro abaixo do qual se
encontram 10% das particulas encontram 90% das particulas

(um) (qum)
1,41 12,05 35,23

Dimensio Média Diametro abaixo do qual se

(nm)

100,00

90,00 -
.

80,00 -

70,00 4

60,00

50,00 L4

40,00 ;

Porcentagem Passante

30,00 -

20,00

-
10,00 —
.

0,00
0,001 0,01 0,1 1 10

Diametro das Particulas (mm)

Figura 37: Curva granulométrica da escoria de alto-forno moida
(EAF).

Uma andlise por difragdo de raios X foi realizada em uma amostra de escdria de alto-forno
moida, sendo identificada principalmente duas fases cristalinas distintas, o silicato de célcio
(CaSiyO,) e a gelenita (CasAlySiO;), como pode ser constatado pelo difratograma

apresentado na Figura 38.
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Figura 38: Difratograma de raios X de amostra de escdria de alto-forno
moida utilizada para preparacdo dos aglomerantes CP40 e CP60.

Na Tabela 5, estdo apresentadas as caracteristicas fisicas e quimicas da cinza volante utilizada

na preparacdo industrial do aglomerante CP 1V-32 empregado nos concretos moldados para a

Etapa 2 do programa experimental.

Tabela 5: Caracteristicas fisicas e quimicas da cinza volante.

Propriedades determinadas

Norma

Etapa 2

Cinza volante

Exigéncias

Residuo na peneira # 200, 75 um (%) | NBR 11579/91 30,18 - -
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) | NBR 12826/93 42,55 < 34,0 | NBR 12653:1992
Perda ao fogo NBR 5745/89 2,39 <6,0 | NBR 12653:1992
Oxido de magnésio (MgO) 0,86 - -
Dioxido de silicio (SiO,) 53,53 - -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203/85 5,00 - -
Oxido de aluminio (Al,O3) 24,58 - -
Oxido de célcio total (CaO) 2,94 - -
Oxido de sodio (Na,0) 0,0 - -
Oxido de potéssio (K,0) NBR 5747789 2,91 - -
SiO,+AlL,03+Fe,03 NBR NM 22/04 83,11 >70,0 | NBR 12653:1992

Nota: Informacdes disponibilizadas pela fabrica responséavel pela produgéo do CP IV-32 utilizado na pesquisa.
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3.3.2 Agregados Graudos e Miudos

Na Tabela 6, estdo apresentados os resultados de caracterizagdo dos agregados graddos e
miudos contendo sulfetos em sua composi¢cdo mineralgica, bem como da areia natural,
utilizados para preparagdo dos concretos moldados para a Etapa 1 e empregados para a
confeccdo dos concretos referentes & Etapa 2 desta pesquisa. No Apéndice E estdo
apresentadas as curvas de distribuicdo granulométrica dos agregados utilizados nas duas

etapas do programa experimental.

Tabela 6: Caracteristicas dos agregados gratdos e mitidos.

Agregado gratdo Agregado mitdo
. Dmax 19 mm Areia artificial Areia
Caracteristicas Norma = 1 = > natural
apa apa
(3,89% sulfetos) | (0,56% sulfetos) Etapa 1| Etapa 2
Massa especifica NBR 9937/87
(g/cm?®) NER 9776/87 2,74 2,57 2,79 2,63 2,62
Absorcio (%) NBR 9937/87 0,6 2.9 0,2 1,0 0.4

NBR NM 30/00
Granulometria (M.F.) NBR 7217/87 6,41 6,06 2,69 2,24 2,99

Teor de material

NBR 7219/87 1,08 - 17,48 | 28,72 0,99
pulverulento (%)
Ciclagem acelerada
squalestufa (%) NBR 12696/92 0,71 0,58 - - -
Ciclagem acelerada | \5p 19697/02 0,0 1,03 i i i
etilenoglicol (%)
Sanidade ao ataque
Na,S0s (%) ASTM C 88/73 0,15 3,41 1,98 - 2,01
’(%/E)’)rasao Los Angeles | \iBR NM 51/00 25“B” 46“B” - - -
Teor de matéria NBR 7220/87 i i i - | +clara

organica (+/- clara)

Teor de argila em
torroes e matérias NBR 7218/87 - - - - 0,00
fridveis (%)

De acordo com as especificacdes da norma brasileira ABNT NBR 7211:2005, os agregados a
serem utilizados como material para a preparagdo do concreto “devem ser compostos por
graos de minerais duros, compactos, estaveis, duraveis e limpos, e ndo devem conter
substancias de natureza e em quantidade que possam afetar a hidrata¢do e o endurecimento
do cimento, a prote¢cdo da armadura contra a corrosdo, a durabilidade ou, quando for

requerido, 0 aspecto visual externo do concreto.” Tendo como base esses principios pode-se

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



85

constatar, ao se analisar as informacdes contidas na Tabela 6, que o agregado contendo
sulfetos ao longo de dois anos (Etapa 1 para Etapa 2) sofreu alteragbes em sua

microestrutura, o que pode ter comprometido a estabilidade e a durabilidade desse material.

Os resultados dos ensaios de caracterizagdo realizados no agregado contendo sulfetos “in
natura” na Etapa 1 e depois na Etapa 2 permitiram diagnosticar os efeitos que esses minerais,
ao sofrerem um processo de oxidagdo, podem provocar sobre toda a estrutura do agregado.
Tal afirmacdo pode ser endossada ao se verificar que, apds dois anos da primeira
caracterizagdo (Etapa 1) do agregado gratdo investigado, houve uma redugdo de 7,3% no
valor de sua massa especifica e de aproximadamente 5,5% em sua granulometria. Outras
caracteristicas também foram afetadas, entre elas, a capacidade de absor¢do do material, a
qual teve um aumento surpreendente — em torno de 484%. Comportamento similar teve o
agregado miudo cujos valores correspondentes & massa especifica e a granulometria sofreram
uma reducdo, respectivamente, na ordem de 5,7% e 16,7%. Com relacdo a absorcdo, o
aumento chegou a 500% do valor determinado na Etapa 1. Ainda em relacdo ao agregado
miudo, ao se analisar o teor de material pulverulento, pode-se observar um aumento de
aproximadamente 164% de material fino na segunda andlise (Etapa 2) realizada nesse

material.

Por fim, é relevante também relatar os resultados obtidos com os ensaios para avaliar o
comportamento do agregado contendo sulfetos “in natura” quando submetido a condicGes
adversas que podem leva-lo ao desgaste superficial, desintegracdo, rachadura, fissuracéo e
lascamento. Assim, os ensaios de abrasdo “Los Angeles”, ciclagem artificial agua-estufa,
ciclagem acelerada com etilenoglicol e sanidade ao ataque por Na,SO, foram realizados,
revelando que esse material pode ter sofrido algum tipo de ataque ou alteracdo fisica e/ou
quimica com o passar do tempo. No caso do primeiro ensaio mencionado, o indice de
desgaste por abrasdo determinado no material utilizado na Etapa 2 aproximou-se muito do
limite especificado pela NBR 7211:2005, a saber, inferior a 50%, em massa, a0 passo que 0
valor obtido foi quase o dobro do encontrado ao se analisar 0 mesmo agregado graudo na
Etapa 1. No caso da sanidade, o agregado da Etapa 2 também se mostrou muito mais

susceptivel ao ataque do que o da Etapa 1.

Para avaliar a reatividade potencial quanto a reacdo alcali-agregado (RAA) do agregado
contendo sulfetos utilizado na Etapa 1, foram preparadas barras de argamassa na proporcao

aglomerante:agregado igual a 1:2,25 e 0,47 de relacdo &gua/aglomerante, seguindo as
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prescri¢des descritas pelas normas americanas, ASTM C-1260:2001 e ASTM C-1567:2004,
sendo que atualmente existe uma norma brasileira para esse tipo de avaliacdo, designada
ABNT NBR 15577:2008. Essas normas referem-se ao ensaio de reatividade pelo método
acelerado em barras de argamassa, cujo objetivo é investigar a reacdo &lcali-agregado, ou seja,
verificar as expansdes que indicam a presenga no agregado de minerais reativos que possam
reagir com os alcalis. Tal investigagdo é feita por meio da avaliagdo da variacdo de
comprimento dessas barras quando imersas em solugdo de hidroxido de sédio (NaOH), de
concentracdo 1N, a uma temperatura de 80°C, em um curto prazo de tempo (16 a 30 dias de
idade).

De acordo com ASTM C-1260:2001, na presenca de um aglomerante sem adicdo, se a
expansdo média for menor do que 0,10% aos 16 dias, o agregado € considerado indcuo, na
maioria dos casos. Se a expansao, porém, encontrar-se entre 0,10% e 0,20%, o agregado pode
ser considerado potencialmente reativo, sendo necessarios informagBes e estudos adicionais
para confirmar a sua reatividade e, neste caso, muitas vezes, 0 ensaio é prorrogado até os 30
dias. No caso das expans@es apresentarem valores superiores a 0,20% aos 16 dias, o agregado

serd considerado reativo.

Na Figura 39, a seguir, estdo apresentados os resultados dos ensaios de reatividade potencial
realizados com os aglomerantes e a areia artificial contendo sulfetos utilizados na Etapa 1 do

programa experimental.
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Figura 39: Reatividade potencial das argamassas preparadas com 0s
aglomerantes e a areia artificial contendo sulfetos da Etapa 1, segundo
ASTM C-1260:2001.

Ao analisar os valores obtidos aos 30 dias dos ensaios de reatividade potencial, de acordo com
a ASTM C-1260:2001, a combinacgdo do aglomerante CP I1-F-32 (CPII) com a areia artificial
proveniente do agregado graido contendo sulfetos apresentou expansdo deletéria, ou seja, o
agregado é potencialmente reativo do ponto de vista da RAA. Entretanto, quando a escéria de
alto-forno moida foi utilizada em substitui¢do parcial ao CP 11-F-32 nos teores de 40% (CP40)
e 60% (CP60) as expansdes puderam ser reduzidas e as combinagdes desses aglomerantes
com a areia artificial resultaram aos 30 dias, respectivamente, em um comportamento

potencialmente reativo e indcuo.

Em resumo, tendo como referéncia a ASTM C-1567:2004 ou a NBR 15577:2008 (parte 1), 0s
trés aglomerantes empregados na Etapa 1, ao serem investigados como materiais mitigantes
das expansdes deletérias da RAA, apresentaram o seguinte comportamento: CPIl ndo mitiga,
CP40 ndo mitiga e CP60 mitiga, uma vez que o limite é o de 0,10% aos 16 dias para as
condigdes prescritas.
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3.4 INVESTIGACAO DOS AGREGADOS CONTENDO SULFETOS

Analises de carater investigativo a nivel mineral6gico e microestrutural foram realizadas tanto
nos agregados contendo sulfetos “in natura” utilizados para a Etapa 1, como nos referentes a
Etapa 2.

Para se obter uma amostragem representativa do volume total dos agregados a serem
investigados, especificos critérios para selecdo desses materiais foram obedecidos. Na
Etapa 1 do programa experimental, durante a fase de britagem do macig¢o rochoso contendo
sulfetos, alguns agregados (gratdo), de forma sistematica, eram retirados. O recolhimento da
amostragem cessou ao se obter uma quantidade de 50 quilogramas de agregados. Em seguida,
toda essa amostra foi britada até o agregado atingir uma dimensdo inferior a 10 mm.
Posteriormente, o material resultante da britagem foi homogeneizado e quarteado em

amostras de cinco quilogramas.

Uma das amostras de cinco quilogramas foi novamente homogeneizada e quarteada em cinco
partes de um quilograma cada, sendo a seguir secas em estufa cuja temperatura era inferior a
60°C. Logo apos esse procedimento, apenas uma amostra de um quilograma do agregado foi
moida em moinho de discos até atingir dimensdo inferior a 1 mm, sendo o material resultante
homogeneizado e quarteado para se obter novas amostras representativas de 250 gramas cada.
Ao final, apenas uma dessas amostras representativas do agregado contendo sulfetos “in
natura” a ser investigada na Etapa 1 foi acondicionada em recipiente apropriado, sendo
utilizada para a realizacdo dos métodos de analises, mais especificamente a microscopia 6tica

por luz transmitida e refletida e difracdo de raios X.

Para a Etapa 2, a amostragem de agregado contendo sulfetos, com dimensdo méaxima
caracteristica de 19 mm, foi escolhida aleatoriamente no volume total desse material que
estava armazenado em tambores de aco. Foram retiradas de cada tambor trés amostras
representativas do agregado: uma na parte superior do volume, outra no meio do volume e
outra bem no fundo do tambor. Concluida a fase de amostragem, realizaram-se as demais
etapas de preparagdo do material, seguindo as mesmas prescri¢des definidas para a Etapa 1, a
fim de se obter ao final a amostra representativa do agregado contendo sulfetos “in natura” a
ser avaliada na Etapa 2. Essa amostra representativa foi submetida a duas analises, a saber,

microscopia Otica por luz refletida e difracéo de raios X.
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As anélises definidas para investigar os agregados contendo sulfetos “in natura”, bem como o

objetivo para a escolha de cada uma delas, séo descritas nos itens a seguir.

3.4.1 Andlise Petrografica e Mineralogica do Agregado Contendo Sulfetos

Uma amostra representativa do agregado contendo sulfetos “in natura”, de volume igual a
250 gramas, empregado em cada etapa definida para o programa experimental (Etapa 1 e
Etapa 2), foi novamente quarteada e as partes obtidas foram utilizadas nas investigagdes
técnicas condicionadas as analises, principalmente de cardter mineraldgico, realizadas em

Furnas Centrais Elétricas S.A.

3.4.1.1 Microscopia Otica por luz transmitida

A microscopia Otica por luz transmitida est4 relacionada principalmente & analise
mineraldgica que envolve a identificacdo e a classificagdo dos minerais constituintes do
material investigado, por meio de analises em laminas delgadas. O microscopio dtico, modelo

Ortholux 2 Pol-BK, marca Leitz, foi o equipamento utilizado para essa finalidade.

3.4.1.2 Microscopia Otica por luz refletida

A andlise por microscopia Otica por luz refletida teve como objetivo a identificacdo, a
quantificagdo e a observacdo da textura, das alterages e das inter-relagdes dos minerais

opacos que constituem o agregado contendo sulfetos investigado em cada etapa.

3.4.1.2.1 Método desenvolvido para analise por microscopia 6tica por luz refletida

A microscopia 6tica por luz refletida permite a realizagdo de trés tipos de analise: qualitativa,
quando a identificacdo for apenas de carater mineraldgico; semiquantitativa, no caso de uma
avaliagdo percentual dos minerais sulfetados presentes na se¢do analisada, em funcgéo de
padrdes visuais existentes; e ainda, quantitativa, que é obtida por analise modal ou pela

contagem de pontos.
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As anélises qualitativa e quantitativa foram empregadas para investigar os minerais opacos
contidos no agregado utilizado na Etapa 1, bem como o utilizado na Etapa 2. Desse modo,
para um melhor diagndstico, as amostras representativas de cada agregado tiveram de ser
preparadas antes de serem levadas ao microscdpio Otico para identificacdo e avaliacdo dos

sulfetos presentes.

Independentemente do tipo de andlise, 0s passos para a preparacao das amostras sdo analogos,
diferenciando-se apenas pela granulometria exigida do material a ser analisado, em funcdo do
tipo de andlise escolhida. No caso das analises quantitativa e semiquantativa, o material deve
possuir granulometria inferior a 147um (ou peneira # 100), motivo pelo qual a amostra,

depois de preparada, € denominada de secdo polida de po.

Com relacdo a anélise do tipo qualitativa, esta independe da granulometria, pois seu principal
objetivo é observar e identificar os minerais opacos e as suas possiveis alteracdes. Para a
analise qualitativa, agregados gratdos contendo sulfetos “in natura” foram selecionados
durante a fase de amostragem para a preparagdo das amostras representativas desse material a

ser investigado nas duas etapas do programa experimental.

No caso da andlise quantitativa, amostras representativas do agregado contendo sulfetos “in
natura” foram empregadas para a realizagdo do estudo. Todas as prescrigoes para a
preparacdo de amostras examinadas com o auxilio do microscopio Otico sdo descritas, a

seguir, conforme procedimento interno de Furnas, nimero 04.015.014.

As amostras em pd analisadas de forma quantitativa (similar para a semiquantitativa) tiveram
de ser moidas em moinho de disco orbital (modelo MA-360, marca Marconi) até atingir a
granulometria definida como adequada para as analises, conforme relatado anteriormente. Em
seguida, foram colocadas em moldes de poliuretano (25 mm de didmetro e 22 mm de altura)
contendo resina até preencher a base de cada recipiente. Diferentemente, 0s agregados
gratdos contendo sulfetos “in natura” eram apenas inseridos a vacuo neste conjunto (molde +

resina). A resina era pré-aquecida a 50°C para facilitar a sua percolagdo pelas amostras.

Posteriormente, 0os moldes contendo a resina com as amostras ficavam em repouso até a
secagem, que dura em torno de 8 horas. Apos essa fase, as amostras eram retiradas dos
moldes, sendo serradas no sentido transversal a base proxima ao centro gerando uma
superficie para polimento. Na sequéncia, procederam-se as fases de desbaste e polimento da

secdo em politriz (modelo Struers DP-9U2), utilizando para cada finalidade lixas, panos de
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seda sintética e panos de veludo sintético, fazendo-se também o uso de pasta diamantada em
diversas granulometrias. Entre cada fase de mudanga de pasta ou pano, as amostras eram
limpas em ultra-som, com imersdo em alcool iso-propilico para remoc¢do de eventuais
residuos provenientes da pasta de granulometria mais grossa. Finalizadas as fases de

preparacdo das amostras de sec¢Oes polidas (ver Figura 40 e Figura 41), estas foram levadas ao

microscopio oético.

Figura 40: Secgdes polidas contendo Figura 41: SecGes polidas de p6 para
agregado graudo para analise qualitativa. analise quantitativa ou semiquantitativa.

Na analise quantitativa, a quantificacdo dos sulfetos com o auxilio do microscépio de luz
refletida foi realizada por meio de uma analise modal sobre toda a superficie da se¢do polida
de p6 analisada, proporcionando uma contagem real dos minerais presentes. Com essa
finalidade, cada “cilindro” de se¢éo polida foi cortado no sentido longitudinal (ver Figura 42),

sendo esta nova superficie interna gerada polida para, posteriormente, ter sua area analisada.

analisada

Figura 42: Secéo polida de p6 cortada no sentido longitudinal para
analise quantitativa.
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Esse procedimento foi efetuado para se observar ao microscopio 6tico todo o perfil do
“cilindro”, evitando-se, assim, qualquer possibilidade de resultados falseados por provavel
sedimentacdo de sulfetos durante a fase de preparagdo na resina. Para que o resultado da
observacdo tivesse um significado estatistico, a secdo polida foi dividida em linhas
longitudinais e transversais (malha quadratica), sendo feita uma contagem de cerca de 2.500 a

3.000 gréos, incluindo os minerais transparentes, 0s 6xidos e os sulfetos.

Os numeros determinados para cada tipo de sulfeto foram obtidos em percentagem, sendo em
seguida transformados em percentagem em massa, considerando-se a densidade de cada
sulfeto. O resultado final da microscopia 6tica por luz refletida foi fornecido em percentagem

de massa de sulfetos.

As analises qualitativa e quantitativa foram realizadas com o auxilio de sistema
computadorizado de visualiza¢do e aquisi¢do de imagens, dependente de varios equipamentos
e de um programa analisador de imagens. O sistema utilizado compde-se de um microscopio
otico Axioskop 40 Pol, uma camara de video, modelo DFC280, marca Leica, acoplada ao
microscopio e uma placa digitalizadora para o computador. O software utilizado foi o Leica
QWin, verséo 3, desenvolvido pela Leica Microsystems, que permite a aquisicdo e a analise

de imagens, bem como a quantificacdo dos minerais opacos contidos na se¢éo polida.

E relevante relatar que o programa analisador de imagens Leica QWin considera para a
determinagdo das percentagens dos minerais, toda a &rea analisada na se¢do polida de p6. Por
isso, nos calculos para determinar o teor de sulfetos contidos na amostra analisada, a
percentagem correspondente ao volume de vazios da secdo (com auséncia de minerais) teve

de ser descontada.

3.4.1.3 Difratometria de raios X

A difratometria de raios X é uma técnica eficiente, simples e rapida para determinar a
estrutura atbmica ou cristalina das fases que compdem o0s materiais, sendo que cada cristal

apresenta um perfil de difracdo caracteristico.

A técnica em si consiste em determinar as distancias mantidas pelos ions ou &tomos
formadores dos cristais (distancias interplanares), por meio do conhecimento do &ngulo

formado pelo feixe de raios X incidente e o plano atdmico que o difrata e do comprimento de
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onda desses raios.

As anélises dos agregados contendo sulfetos “in natura” foram realizadas em Furnas Centrais
Elétricas S.A. por meio do difratbmetro de raios X, marca Siemens, modelo D5000, utilizando
um filamento de tungsténio para geracdo dos elétrons, apenas com as radiacfes Ka, sendo
varredura de 26 variando de 3° a 70° e resolucdo de 0,02°. Os procedimentos internos de
Furnas para a conducéo do ensaio sob os nimeros 04.015.004 (preparacéo das amostras) e

04.015.011 (analise das amostras) foram adotados.

3.5 INVESTIGACAO DOS CONCRETOS CONFECCIONADOS COM
AGREGADOS CONTENDO SULFETOS

De forma a atender 0s objetivos propostos nesta tese, buscou-se avaliar a microestrutura dos
concretos investigados com enfoque na identificagcdo de produtos resultantes das reacgdes
deletérias entre os ions liberados pelas altera¢des dos sulfetos e os compostos hidratados da
pasta de cimento, como também os produtos formados devido ao préprio processo de

oxidag&o desses minerais quando presentes nos agregados utilizados.

Analises microestruturais, por meio da microscopia Otica, microscopia eletrdnica de
varredura, difracdo de raios X e analise termogravimétrica, foram realizadas, algumas nos

agregados e outras nas argamassas extraidas da maior parte dos concretos preparados.

Outros métodos de analise e ensaio também foram considerados na investigacdo dos
concretos estudados nas duas etapas do programa experimental, com o objetivo de determinar
as caracteristicas e as propriedades elastomecanicas dos concretos no estado endurecido ao
longo do tempo, como as inspecfes visuais, a expansdo, a resisténcia & compressdo e o

moddulo de elasticidade.

A sequir, sdo detalhados todos os métodos de andlise e ensaios utilizados para investigar os
concretos que compdem o programa experimental. Mas, primeiramente, sdo apresentados 0s

métodos de preparagdo e moldagem para o sistema avaliado.
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3.5.1 Moldagem e Preparacéo dos Concretos

Os agregados contendo sulfetos (graudos e middos) utilizados para a preparacdo de todos 0s
concretos investigados provieram do mesmo macico rochoso, conforme ja relatado. Os
concretos referentes a cada etapa do programa experimental, no entanto, ndo foram
preparados no mesmo periodo. A Etapa 2 iniciou-se dois anos depois do desenvolvimento da
Etapa 1 e, ao longo deste intervalo de tempo, os agregados contendo sulfetos ficaram

armazenados em tambores de ago fechados.

Para possibilitar a execucdo de todos os métodos de anélise e ensaios propostos para
investigar os concretos, moldou-se, seguindo as prescricdes da NBR 5738:2003, um total de
210 corpos-de-prova cilindricos (10 cm de didmetro x 20 cm de altura) e 24 corpos-de-prova
prisméticos (7,5 cm x 7,5 cm x 28,5 cm), quantidades correspondentes & soma dos corpos-de-
prova preparados para as duas etapas da pesquisa. Durante a moldagem dos corpos-de-prova
prisméticos, um pino de aco inox foi fixado em cada uma de suas extremidades, dispositivo
que permitiu avaliar o fendmeno de expanséo ao longo do tempo nos concretos investigados,
conforme se faz para os ensaios de reatividade em concreto (ASTM C1293:2001 e
NBR 15577:2008 - parte 6).

As composicOes dos materiais utilizados para a preparagdo dos concretos estudados, tanto
para Etapa 1 quanto para Etapa 2, bem como as principais propriedades referentes aos
concretos no estado fresco, estdo apresentadas na Tabela 7, a seguir. E importante relatar que

em nenhuma das dosagens de concreto foi utilizado qualquer tipo de aditivo.
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Tabela 7: Composicéo e propriedades no estado fresco dos concretos

estudados.
Composicédo dos concretos Etapa 1l Etapa 2

Materiais (kg/m®) CPII CP40 CP60 | CPIIF | CPIII CPIV
Aglomerante hidraulico 471 467 463 473 473 472
Agua 212 210 208 213 213 213
Areia natural 500 495 491 415 415 418
Areia artificial 185 183 182 154 154 155
Brita 19 mm 1.028 1.018 1.008 1.025 1.025 1.018

Propriedades do concreto no
estado fresco

Relagdo a/c 0,45 0,45 0,45 0,45 0,45 0,45
Moédulo de finura 5,01 5,01 5,01 5,01 5,01 5,01
% de areia em massa 40 40 40 36 36 36
Abatimento (cm) 11 9,5 8,0 9,5 7,0 7,0
Ar incorporado (%) 1,2 1,3 1,2 2,0 2,0 1,9
Massa especifica (kg/m?) 2.402 2.377 2.352 2.311 2.300 2.298

Apb6s a moldagem, todos os corpos-de-prova (cilindricos e prisméticos) pertencentes a
Etapa l e a Etapa 2 do programa experimental foram dispostos em camara Umida cuja

temperatura manteve-se em 23°C + 2°C e a umidade relativa igual ou superior a 90%.

Com o intuito de se obter uma melhor visualizagdo da quantidade exata de corpos-de-prova
cilindricos e prismaticos moldados para cada etapa do programa experimental desenvolvido

nesta pesquisa, apresenta-se o seguinte fluxograma (Figura 43).
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NUmeros de
corpos-de-prova
(Cp’s)
de concreto

Etapa 1 Etapa 2
(agregado com (agregado com
3,89% de sulfetos) 0,56% de sulfetos)

Cp’s Cp’s Cp’s Cp’s
cilindricos prisméticos cilindricos prismaticos
(10 x 20) cm (7,5 x7,5x28,5) cm (10 x20) cm (7,5x 7,5 x 28,5) cm
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Figura 43: Fluxograma referente a quantidade de corpos-de-prova
cilindricos e prisméticos de concreto moldados para cada etapa do
programa experimental.

3.5.2 Inspecéo Visual

A inspecdo visual consistiu em examinar ou inspecionar a olho nu, sem o auxilio de qualquer
equipamento Otico, cada corpo-de-prova prismatico de concreto, com o objetivo de registrar

0s sintomas tipicos concernentes a presenca de sulfetos instaveis quando contidos nos

agregados empregados na composigédo desse sistema ao longo do tempo.

Com a utilizagdo desse método de andlise, pretendeu-se diagnosticar nos concretos moldados,
de forma simples, mas criteriosa, a presenga, caso houvesse, de algumas das principais
manifestacBes patoldgicas caracteristicas do processo de oxidacdo dos minerais sulfetados ja

detectadas em varias estruturas de concreto, a saber:
v’ fissuras superficiais, tipo “mapeadas” ou orientadas;
v manchas de ferrugem nas superficies;

v" eflorescéncias brancas superficiais;
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v" intumescimento;
v" desagregacdo do concreto.

As inspegdes visuais foram realizadas em todos os corpos-de-prova prismaticos de concreto
de forma periddica. Em funcdo de os concretos permanecerem armazenados em cAmara Umida
e para uma melhor visualizacdo dos indicios do processo de deterioragdo, os corpos-de-prova
de concreto, primeiramente, eram retirados desse ambiente. Em seguida, eram colocados
sobre uma bancada disposta em uma sala com temperatura igual 23°C + 2°C a e umidade
relativa do ar superior a 50%, até a secagem superficial do concreto. Imediatamente apds as

inspecdes serem realizadas, retornavam para a camara Umida.

As inspecdes visuais foram feitas nos corpos-de-prova prisméaticos de todos os concretos
investigados a partir do 28° dia de idade. Um total de trinta inspecOes visuais foi realizado
durante a Etapa 1, chegando até a idade de 2038 dias (cerca de seis anos). Ao longo da
Etapa 2, 21 inspecBes foram realizadas, sendo a Ultima aos 1653 dias de idade, ou seja,

aproximadamente cinco anos.

3.5.3 Expanséo

Uma das principais, sendo a mais deletéria, manifestacdo patoldgica no concreto decorrente
do processo de oxidagdo dos sulfetos é a expansdo. Sabe-se que, nesse caso especificamente,
esse fendbmeno pode ser oriundo da formagdo de produtos resultantes do proprio processo de
oxidagdo desses minerais, como também dos produtos originados por meio das reacdes
quimicas entre os ions sulfato, liberados com o processo, e 0s compostos da pasta de cimento
hidratada.

Evidenciar e avaliar o fenbmeno de expanséo se fez primordial. Assim sendo, um método de
analise capaz de medir esse fendbmeno deletério através de variacbes no comprimento do
corpo-de-prova prismatico de concreto analisado, ao longo do tempo, foi escolhido. Esse
método fundamentou-se no procedimento elaborado para determinar as medidas, mais
especificamente, para realizar as leituras referentes as alteracbes do comprimento dos
concretos sob expanséo, prescrito na norma americana ASTM C-490:2001. De acordo com

essa norma, pinos de aco inoxidavel devem ser utilizados como dispositivo para se obter as
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leituras. Por isso, esses foram fixados nas extremidades dos corpos-de-prova prismaticos dos

concretos moldados.

As leituras para diagnosticar a expansao foram realizadas periodicamente, com o auxilio de
um relégio comparador de comprimento (com resolugdo de 0,001 mm) acoplado a um
especifico aparelho, confeccionado de acordo com as prescricdes descritas pela referida
norma internacional, registrado pela Figura 44. Antes da leitura de cada corpo-de-prova de
concreto, era feita a medida em uma barra-padréo® para avaliar as eventuais alteracdes no

ambiente durante a realizagdo do ensaio.

Figura 44: a) Aparelho contendo o relégio comparador de
comprimento; b) Detalhe do rel6gio comparador; c) Realiza¢do da
leitura de comprimento de um corpo-de-prova prismatico de
concreto.

Os valores correspondentes as leituras realizadas tiveram de ser processados analiticamente.
Uma expressdo algébrica foi utilizada para o calculo das expansdes, como normalmente é
feito para os ensaios de reatividade (conforme ASTM C1293:2001 e NBR 15577:2008 -
parte 6). A variacao linear ou de comprimento foi determinada na forma de expansdo média

percentual, calculada de acordo com a equacéo 11 , descrita a seguir.

L-L),
E_( - JlOO (11)

n

5 Barra-padrdo ¢é feita de liga de aco, sendo utilizada para o controle do aparelho medidor. Ela deve ter
comprimento total de (295,0 + 1,5) mm e seu coeficiente de dilatac&o linear n&o deve ser superior a 2 x 10°/°C.
A barra-padrdo deve ser temperada e suas extremidades, polidas de tal forma que se adaptem as extremidades do

comparador (NBR 15577-6: 2008 - parte 6).
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Em que:

E= expansdo média percentual,
n = comprimento efetivo do corpo-de-prova prismético, em mm;
Li = comprimento do corpo-de-prova prismético na idade de ensaio, em mm;

Lo = comprimento inicial do corpo-de-prova prismético, em mm.

Nos corpos-de-prova prismaticos dos concretos moldados para a Etapa 1, a primeira leitura
foi realizada aos 28 dias e a Ultima aos 2038 dias de idade. Nos corpos-de-prova dos concretos
investigados na Etapa 2, a primeira leitura ocorreu a partir dos 38 dias e aos 1653 dias de
idade realizou-se a ultima. A seguir, estd apresentado, pela Tabela 8, o nimero total de
leituras realizadas em cada concreto preparado para andlise do fenémeno de expanséo

determinado com o auxilio do ensaio de alteragdo linear.

Tabela 8: Numero de leituras realizadas nos concretos investigados
para avaliagdo do fendmeno de expanséo.

Concreto N° de cp’s prismatico N° de leituras | N° total de leituras
Aglomerante hidraulico Sigla por concreto por cp’s por concreto
- CP II-F-32 CPII 04 31 124
% CP 1I-F-32 + 40%EAF CP40 04 31 124
i CP 1I-F-32 + 60%EAF CP60 04 31 124
N CP 1I-F-32 CPIIF 04 42 168
S CPII-40-RS CPIl 04 42 168
i CP IV-32 CPIV 04 12 168

3.5.4 Propriedades Elastomecénicas dos Concretos

A caracterizagdo do concreto endurecido foi realizada utilizando-se corpos-de-prova
cilindricos (10 cm de didmetro x 20 cm de altura), ensaiados para a determinacdo da
resisténcia & compresséo e do modulo de elasticidade, sequindo as prescri¢des das respectivas
normas brasileiras, ABNT NBR 5739:2007 e ABNT NBR 8522:2008.

O equipamento utilizado para a realizacdo do ensaio de resisténcia a compressdo foi uma
prensa eletromecénica Emic 30.000, com capacidade maxima de 30 toneladas-forca e com
carregamento controlado por computador. Para a execu¢do do ensaio de determinagdo do

mddulo de elasticidade, empregaram-se outra prensa eletromecanica, modelo DL 100-T,
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marca Emic, e extensdmetros elétricos de superficie tipo strain gage, modelo KC-70-A1-11,

da marca Kyowa.

A quantidade e a distribui¢do dos corpos-de-prova cilindricos moldados para a realizacdo dos
ensaios de caracterizagdo dos concretos investigados no estado endurecido, em determinadas

idades, sdo apresentadas a seguir, na Tabela 9.

Tabela 9: Quantidade e distribui¢do dos corpos-de-prova cilindricos
moldados na Etapa 1 e Etapa 2 para os ensaios de caracterizac¢éo dos
concretos no estado endurecido.

Ensaios : N°de N° de
e Idade (dias
com corpos-de-prova cilindricos (dias) CP’s CP’s
de concreto por por
(10 x 20) cm 28 o1 182 | 510 | 728 | 1095 | jgade concreto
- Resisténcia a Compresséo X X X X - X 4 20
Q.
]
i Mddulo de elasticidade X X X X - X 3 15
S Resisténcia a Compressao X X X - X X 4 20
Q.
o]
| Médulo de elasticidade X X X - X X 3 15
Total de corpos-de-prova cilindricos por concreto 35
Total de corpos-de-prova cilindricos de concreto moldados para o programa experimental 210

Apos a realizagdo dos ensaios elastomecénicos, em determinadas idades, os corpos-de-prova
submetidos a esses ensaios foram envolvidos com filme plastico com o objetivo de se reduzir
a ocorréncia da carbonatagdo na parte interna dos concretos rompidos. Em seguida, foram
transferidos para o laboratorio de analises microestruturais, a fim de se extrairem amostras de

agregados e de argamassas para a realizacéo dos ensaios especificos descritos a seguir.

3.5.5 Microscopia Otica por Luz Refletida

Com a finalidade de evidenciar e correlacionar as possiveis alteracdes dos sulfetos
decorrentes do meio ao qual esses minerais estdo expostos, alguns agregados contendo

sulfetos foram extraidos dos corpos-de-prova cilindricos dos concretos ao longo do tempo.

Os agregados contendo sulfetos foram retirados dos concretos ap6s a execugdo dos ensaios

elastomecanicos. H4, no entanto, uma ressalva: a selecéo desses agregados ocorreu apenas em
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determinadas idades dos concretos, a saber, na Etapa 1, aos 28, 90 e 1095 dias de idade e na

Etapa 2, somente aos 1095 dias de idade.

Na fase de selecdo dos agregados extraidos, contou-se com o auxilio de uma gedloga
especialista em sulfetos para identificar a sua presencga, garantindo-se, assim, que o objetivo
da analise microscopica fosse alcancado, ou seja, observar e determinar as alteracdes
ocorridas com esses minerais ao longo do tempo. A andlise adotada para tal investigacéo,

portanto, foi de carater qualitativo.

O método de andlise por microscopia 6tica por luz refletida esta descrito, de forma detalhada,

no item 3.4.1.2 do programa experimental.

3.5.6 Microscopia Eletronica de Varredura

A microscopia eletrdnica de varredura € um método de analise que permite observar e
investigar a superficie de diferentes materiais, em nivel microestrutural, a partir da emisséo e
da interacdo de feixes de elétrons sobre a amostra a ser analisada (SARKAR; AIMIN;
JANA, 2001).

A utilizagdo dessa técnica possibilita a aquisicdo de imagens de alta ampliacdo (até
300.000 vezes) e resolucdo. As imagens fornecidas pelo microscopio eletrénico de varredura
(MEV) séo de carater virtual, pois o que é visualizado pelo monitor do computador nada mais
é do que a transcodificacdo da energia emitida pelos elétrons secundarios (SE -secondary
electrons) e retroespalhados (QBSD ou BSE - backscattering electrons), resultante da
incidéncia do feixe de elétrons em um ponto da amostra (PADILHA; AMBROSIO FILHO,
1985).

A imagem gerada pelos elétrons secundarios é tridimensional, fornecendo detalhes da
superficie ionizada ou topografia da amostra. Quanto a imagem produzida pela emissdo dos
elétrons retroespalhados, esta apresenta um maior contraste entre os elementos quimicos, em
funcdo das diferentes massas atdmicas, com o objetivo de facilitar a identificagdo dos
compostos presentes na amostra (PADILHA; AMBROSIO FILHO, 1985).

Ao microscopio eletronico de varredura (MEV) pode ser integrado o espectrdmetro por

energia dispersiva de raios X (EDX ou EDS - energy dispersive x-ray detector), que
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possibilita a identificacdo e a quantificacdo dos elementos quimicos que constituem o
composto analisado na amostra. Esse tipo de exame é denominado de microanélise, podendo
ser de natureza qualitativa, semiquantitativa ou quantitativa (PADILHA; AMBROSIO
FILHO, 1985; SARKAR; AIMIN; JANA, 2001).

Quanto a operacdo do MEV, esta depende de um sistema de vacuo interno (pressédo de
aproximadamente 102 Torr), o que, consequentemente, leva & secagem da amostra. As
amostras a serem submetidas a analise por microscopia eletronica de varredura devem
primeiramente ser preparadas, sendo suas superficies revestidas com uma fina camada de
material condutor, etapa conhecida como metalizacdo (SARKAR; AIMIN; JANA, 2001).

Finalmente, com relagdo a amostra a ser analisada pelo MEV, esta pode ter a superficie
previamente submetida a vérias etapas de tratamento e polimento, sendo denominada de
amostra polida. Quando ndo polida, é designada de amostra com superficie de fratura. A
andlise em cada tipo de superficie permite a aquisicdo de diferentes caracteristicas

tridimensionais da amostra investigada e a morfologia dos produtos presentes.

Para a realizagdo de todas as analises, utilizou-se o microscdpio eletrdnico de varredura da
marca Leica, modelo S440i, em conjunto com o espectrdmetro por energia dispersiva de
raios X, sendo executadas em Furnas Centrais Elétricas S.A., seguindo-se os procedimentos
internos referentes & microscopia eletronica de varredura sob os numeros 04.015.006
(preparacdo das amostras), 04.015.007 (metalizacdo das amostras) e 04.015.012 (anélise da

microestrutura).

A seguir, sdo descritas informagdes relevantes sobre a analise da superficie de fratura
escolhida para investigar em nivel microestrutural as amostras de argamassas extraidas dos

concretos estudados em cada etapa da pesquisa.
Andlise de superficies de fratura

Apoés a execugdo dos ensaios elastomecanicos nos concretos investigados, nas idades pré-
estabelecidas, algumas amostras de argamassas extraidas da parte interna desses concretos
foram selecionadas para uma investigacdo em nivel microestrutural de suas superficies de
fratura. Primeiramente, uma criteriosa inspegdo visual nos fragmentos dos concretos, mais
especificamente nas regides internas, foi realizada com o objetivo de avaliar a presenga de

poros preenchidos com produtos brancos, zonas de transi¢do entre os agregados contendo
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sulfetos e a pasta, microfissuras proximas aos agregados ou nos proprios agregados,
microfissuras sobre a argamassa e manchas de oxidagdo nos agregados ou nas argamassas.
Esses pontos de verificagdo foram primordiais para a escolha das amostras a serem analisadas
no MEV.

As argamassas extraidas dos concretos investigados foram coladas em um porta-amostra de
aluminio, sendo suas superficies apenas metalizadas por meio de um recobrimento de ouro
para serem visiveis no MEV. O detector de elétrons secundarios (SE) foi utilizado na analise
de superficie de fratura com o objetivo de verificar, por meio de suas morfologias, 0s produtos

presentes nessas amostras, resultantes do processo de oxidagéo dos sulfetos.

Nesse contexto, as analises, com o auxilio do microscépio eletronico de varredura, foram
realizadas nas argamassas extraidas dos concretos preparados para a Etapa 1, bem como dos

referentes & Etapa 2, somente aos 3 anos de idade (1095 dias).

3.5.7 Andlise Termogravimétrica

A anélise termogravimétrica (TG) é uma das técnicas de andlise térmica que permite medir as
variagdes de massa da amostra quando aquecida gradativamente no interior de um forno, em
funcdo do tempo ou da temperatura. As variagfes de massa podem ser resultantes de
transformacgBes fisicas, tais como sublimagdo, evaporagdo e condensacdo, ou de
transformagBes quimicas, a saber, degradacio, decomposicio e oxidagio (MOTHE;
AZEVEDO, 2002).

A técnica relatada foi empregada para analisar os concretos investigados na Etapa 1 apds
atingirem os 90, 182 e 548 dias de idade. Assim, as argamassas extraidas desses concretos
foram trituradas em moinho de disco orbital, marca Marconi, modelo MA-360, sendo o
material resultante do processo passado na peneira # 200 (75 pm). Finalizado o peneiramento,
as amostras foram devidamente homogeneizadas, separando-se uma aliquota para o ensaio de
difracdo de raios X e outra para a realizacdo da andlise termogravimétrica, sendo esta

devidamente empacotada e enviada a Universidade de S&o Paulo.

A partir dos resultados determinados com a analise termogravimétrica, graficos (curvas
termogravimétricas) podem ser produzidos contendo informagdes sobre a composicdo e a

estabilidade térmica tanto da amostra inicial quanto dos compostos intermediérios que podem
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ser formados, bem como dos residuos, caso sejam gerados. Para melhor visualizacdo e
consequente avaliagdo dos resultados, pode-se obter a curva termogravimétrica derivada
(DTG), que corresponde a primeira derivada da curva termogravimétrica (TG) em relagdo a
temperatura. A curva DTG permite determinar as temperaturas limites das reacgOes
(temperaturas inicial e final) e também indicar a ocorréncia de reacdes sobrepostas em uma
mesma faixa de temperatura, dentre outras informacGes (SANTOS, 1989; MOTHE;
AZEVEDO, 2002).

Segundo Taylor (1997) e Ramachandran et al. (2002), as faixas de temperatura
correspondentes as transformacdes térmicas dos principais produtos hidratados para o cimento

Portland, determinadas com a termogravimetria, séo:

e de 50°C a 245°C, correspondem ao silicato de célcio hidratado (C-S-H), gipsita e ao
trissulfoaluminato de célcio hidratado (AFt), com o pico referente na curva de
termogravimetria diferencial (DTG®) entre 103°C e 113°C. A transformacéo térmica desses
produtos abrange toda essa faixa de temperatura e, consequentemente, as reagdes se

superpdem;

e 175°C corresponde & desidratacdo dos aluminatos de célcio hidratados (CsAHi13 ou

C.AHs); portanto, se presente, tem o pico da curva de DTG coincidente com o do C-S-H;

e de 50°C aos 600° C, corresponde ao monossulfoaluminato de célcio hidratado (AFm). Essa
reacdo € mais lenta que as duas anteriores, dando-se a maior parte na faixa de até 200°C,

sendo o pico da curva de DTG em torno de 195°C;

e entre 200°C e 325°C, ha uma perda de massa com um esboco de ombro em 250°C; nessa
faixa de temperatura, o aluminato de célcio hidratado (C3AHs) perde 4,5 mols de &gua; o
restante, 1,5 mol, é liberado entre 300°C e 500°C, superpondo-se, portanto, a outros picos
da curvade DTG;

o de 300°C a 400°C, para os cimentos com teor elevado de magnésio, como 0s cimentos que
contém escoria (CP40 e CP60), apresentando um pico da curva de DTG inicialmente

relacionado a formagdo de brucita (B) que, gradativamente, transforma-se em

® A curva de termogravimetria diferencial (DTG) caracteriza melhor cada faixa de temperatura de decomposicéo,
ja que a decomposicao de cada composto quimico possui temperatura do pico tipica (maxima taxa de perda de
massa).
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hidrotalcita (Htc). Quando esses produtos ndo séo identificados pela difragdo de raios X,

esse pico e simplesmente atribuido aos compostos de magnésio;

e 330°C corresponde ao pico mais intenso do CsA hidratado e 0 menos intenso, a 450°C,
referente a0 C3AHs. Na presenca de filer calcario, a formagdo desse aluminato é reduzida

pela formag&o do monocarboaluminato;

¢ de 400°C a 500°C, corresponde a hidréxido de célcio (CH), fase de hidratacdo do C3S e do
C.S;

e acima de 600°C, decompde-se o carbonato, proveniente do filer calcario do cimento, do
agregado calcéario ou por carbonatacdo da amostra exposta ao ambiente. Quando h&
carbonatacdo ambiente, a calcita estd mal cristalizada e a curva apresenta um pico da curva

de DTG menor, proximo e anterior ao da calcita natural.

Os ensaios para a realizagdo das andlises termogravimétricas foram executados no
Laboratdrio de Microestrutura do Departamento de Engenharia de Construcdo Civil da Escola
Politécnica da Universidade de S3o Paulo. As amostras das argamassas extraidas dos
concretos, ao chegarem no laboratério, foram, inicialmente, congeladas em nitrogénio liquido,
depois armazenadas em freezer e, por fim, liofilizadas durante 24 horas. O laboratério utilizou
como equipamento uma termobalanca da marca Netzsch, modelo 209C, com taxa de
aquecimento de 10°C/min, em atmosfera de nitrogénio com fluxo de 60ml/min, até atingir
1000°C. Caso fosse necessario, para uma melhor resolucdo dos picos, os ensaios foram
repetidos a uma taxa de aquecimento de 5°C/min. Antes da realizacdo da andlise
termogravimétrica, todas as amostras foram secas sob vacuo, durante 2 horas, a temperatura
de 40°C.

Para auxiliar e complementar as analises termogravimétricas, algumas analises quimicas
foram realizadas com o objetivo de se determinar a perda ao fogo e o residuo insolavel
correspondente a cada argamassa extraida dos concretos investigados. Para isso, adotou-se o
procedimento DEC-LQM-PE-043 do Boletim n°25 (IPT, 1940), relativo ao método para

reconstituicdo de tragos de concretos e argamassas.
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3.5.8 Difracgdo de Raios X (DRX)

As informacOes relevantes quanto ao método de andlise por difracdo de raios X e o
equipamento utilizado para a realizagdo do ensaio ja foram descritos no item 3.4.1.3 do

programa experimental desta pesquisa.

Argamassas foram extraidas dos concretos investigados, apos a realizacdo dos ensaios de
caracterizagao do concreto no estado endurecido, com o objetivo de identificar e realizar uma
analise semiquantitativa dos compostos cristalinos formados, ao longo do tempo, em

decorréncia do processo de oxidag&o dos sulfetos.

A selecio das argamassas para a andlise por difracdo de raios X obedeceu aos mesmos
critérios visuais, ou pontos de verificacdo, utilizados para a escolha das amostras para a
analise no MEV (ver item 3.5.6). Na Etapa 1, as argamassas foram extraidas dos concretos ao
completarem 28, 90, 182 e 1095 dias de idade. Na Etapa 2, as amostras foram retiradas dos
concretos aos 90, 182, 728 e 1095 dias de idade.
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4 ANALISE DOS RESULTADOS E DISCUSSOES

Este trabalho tem por objetivo avaliar a potencialidade reativa de agregados contendo
diferentes teores de sulfetos quando empregados com cinco diferentes tipos de aglomerantes

hidraulicos.

Neste capitulo sdo apresentados, analisados e discutidos os resultados obtidos em cada
método definido para a investigacdo dos agregados contendo sulfetos e de seus efeitos sobre a
durabilidade dos concretos pesquisados, quando utilizados como material em suas

composicoes.

4.1 INVESTIGACAO DOS AGREGADOS CONTENDO SULFETOS

4.1.1 Analise Petrografica e Mineralogica dos Agregados Contendo

Sulfetos

4.1.1.1 Microscopia Otica por luz transmitida

A anélise petrogréfica revelou que o macigo rochoso, do qual os agregados contendo sulfetos
“in natura” provieram, é de natureza metamorfica classificado microscopicamente como

quartzo-muscovita-xisto.

Pelo exame macroscopico, a amostra do macigo analisada apresenta coloracdo cinza e
estrutura foliada. Microscopicamente, apresenta composicdo mineraldgica principal estimada
de 60% a 65% de quartzo, 30% de muscovita, menos de 10% de minerais opacos e matéria

carbonosa e uma quantidade inferior a 5% de granada, biotita e clorita.

Na Figura 45, apresentada a seguir, ha uma fotomicrografia da 1dmina delgada que registra as

feicbes mineraldgicas da amostra do macico contendo sulfetos analisada.
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Figura 45: Fotomicrografia do aspecto geral da lamina da amostra
do macico rochoso contendo sulfetos: micas (1), quartzo com
extin¢do ondulante (2). Imagem ao microscopio 6tico com luz

transmitida.

A amostra do macigo rochoso contendo sulfetos investigada apresenta granulagéo fina e
textura lepdogranoblastica, caracterizada pela alternancia de faixas micaceas e niveis

quartzosos de espessuras variaveis.

As faixas micaceas sdo compostas principalmente por palhetas orientadas de muscovita
associadas com opacos e clorita/biotita, que definem a xistosidade levemente ondulada. A
muscovita € a mica mais abundante, apresentando-se colorida com 0s nicois cruzados e
também bordejando alguns grdos de quartzo. Finissimas lamelas de muscovita ocorrem
esparsamente englobadas nos cristais de quartzo, podendo indicar que foram recristalizados

juntos e/ou englobados no crescimento do quartzo.

O quartzo ocorre em cristais irregulares; porém, a maioria apresenta tendéncia a
poligonizagdo, indicando uma recristalizacdo desses cristais. Alguns grdos de quartzo
possuem pontos triplos, com extingdo ondulante bem marcante. A maioria, no entanto,
apresenta angulos de extin¢do ondulante menores do que 20° (baixo angulo) e apenas uma
minoria possui angulos de extin¢do ondulante maiores do que 25° (alto &ngulo). A extin¢do

ondulante pode propiciar o desenvolvimento de uma reacédo alcali-agregado.

Quanto aos minerais opacos, mais especificamente os sulfetos, esses estdo disseminados na
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ldamina, porém, a maioria esta associada as micas e a matéria carbonosa. Outra caracteristica
importante observada é que alguns desses minerais apresentam suas bordas alteradas com
oxido/hidréxido de ferro. A matéria carbonosa esta associada as micas, disseminadas entre os

gréos de quartzo e também na superficie desses.

Em alguns lugares na lamina, encontra-se pouca presenca de mica, podendo até indicar um
quartzito, mas, ao se analisar a lamina como um todo e a amostra de méo, constata-se que €
apenas um nivel mais quartzoso. Finalizando, a amostra do maci¢o rochoso apresenta uma
associacdo mineral tipica de um xisto pelitico de grau médio, diagndstico da zona da granada:

quartzo, biotita, muscovita, clorita e granada.

Constatou-se, ap6s toda essa analise, que a amostra investigada apresenta uma estrutura
xistosa ou orientada (laminar), caracteristica desse material, que pode acarretar um aumento
na permeabilidade e porosidade do sistema, conforme relatado por Tagnit-Hamou et
al. (2005). Tal caracteristica pode favorecer, como também contribuir, para acelerar o
processo de oxidagdo dos sulfetos, visto que a concentracdo de umidade e de oxigénio
aumentara, contribuindo, assim, para a deterioracdo ndo s6 do macico rochoso, mas também

do concreto.

4.1.1.2 Microscopia otica por luz refletida

As analises por microscopia 6tica por luz refletida, de natureza quantitativa, realizadas em
secdes polidas de p6 do material proveniente de amostra representativa dos agregados
contendo sulfetos “in natura”, de acordo com item 3.4, forneceram uma média de 3,89%
como total de sulfetos no agregado utilizado para o desenvolvimento da Etapa 1 do programa
experimental. Desse total, aproximadamente 3,40% correspondem a pirrotita (Fe;«S); 0,31%,
a pirita (FeS,) e 0,17%, a marcassita (FeS,). Além dos minerais sulfetados, 6xidos e minerais

transparentes que representam os silicatos, presentes na amostra, foram identificados.

Deve-se salientar que o valor determinado para a pirrotita (3,40%) pela microscopia 6tica foi
superior ao limite estabelecido pela norma francesa, denominada NF P18-541 (1994 apud
DIVET; DAVY, 1996) que preconiza o teor total de enxofre presente nos agregados. Segundo
essa norma, o limite maximo em SO; deve ser igual a 1%. Convertendo esse valor para
sulfetos, pode-se estimar que o teor maximo de pirrotita admissivel como mineral no

agregado a ser utilizado no concreto, cuja formula varia de Fe;Sg a FeS, seria de 2,52% a
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2,74%, e o teor maximo de pirita seria igual a 1,87%.

O manual técnico espanhol, denominado de Instruccion de Hormigon Estructural (IHE)
(2007 apud ARAUJO, 2008), é mais rigoroso quanto ao teor total de enxofre (SO3z) no
agregado, caso seja constatado em sua composi¢éo o sulfeto de ferro na forma de pirrotita,
devendo o limite ser inferior a 0,1% em massa do total da amostra. Entretanto, caso apenas 0s
demais tipos de sulfetos estejam presentes no agregado, o limite passa a ser igual ao
estabelecido pela norma francesa relatada anteriormente. Ao se converter o valor de 0,1%
para sulfetos, estima-se que o teor maximo de pirrotita admissivel como mineral no agregado
a ser utilizado no concreto, cuja formula varia de Fe;Sg a FeS, seria de 0,25% a 0,27%, e 0

teor maximo de pirita seria igual a 0,19%.

Analises qualitativas com o objetivo de identificar os minerais presentes, bem como
investigar as alteraces dos sulfetos no agregado investigado na Etapa 1, foram realizadas
também com o auxilio do microscopio 6tico. As imagens ampliadas obtidas do agregado
contendo sulfetos “in natura” permitiram verificar que a pirrotita (Po) foi o Unico mineral
opaco a apresentar alteragdo, e mesmo assim muito incipiente, para a marcassita (Mc), em
algumas microfraturas. Os demais sulfetos determinados com a anélise, a saber, a pirita (Py) e

a calcopirita (Cpy), apresentaram-se totalmente preservados, ou seja, inalterados.

As fotomicrografias, apresentadas a seguir (Figura 46 e Figura 47), registram e endossam as

observagdes anteriormente descritas.
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Figura 46: Fotomicrografia de um grande cristal de pirrotita (Po) com
alteracdo incipiente para marcassita (Mc) no contato com a pirita (Py),
incluséo de calcopirita (Cpy) e intercrescimento com silicato (Sil).
Andlise em corte perpendicular a xistosidade do agregado contendo
sulfetos “in natura” (Etapa 1).

Figura 47: Fotomicrografia do detalhe da pirrotita (Po) com alteracéo
incipiente para marcassita (Mc), das fraturas presentes e da inclusao
de calcopirita (Cpy). Analise em corte paralelo a xistosidade do
agregado contendo sulfetos “in natura” (Etapa 1).
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Novas analises, tanto quantitativas quanto qualitativas por meio da microscopia ética por luz
refletida, foram realizadas no agregado contendo sulfetos “in natura” antes de se iniciar a
preparacéo dos concretos definidos para a Etapa 2 do programa experimental. Apenas para
relembrar, em fungdo de sua importancia, o agregado contendo sulfetos “in natura” utilizado
nessa etapa foi 0 mesmo empregado na Etapa 1. Deve-se considerar, entretanto, que 0s
agregados permaneceram por aproximadamente dois anos armazenados em tambores de ago
fechados, submetidos as variacdes climéticas do meio ambiente’, antes de serem empregados

como material para a composic¢éo dos concretos a serem moldados para a Etapa 2.

As andlises quantitativas revelaram uma reducdo em torno de 86% do teor de sulfetos
contidos no agregado investigado nesta pesquisa depois de dois anos. Determinou-se uma
concentragdo média de 0,56% de sulfetos totais no agregado que foi utilizado para a Etapa 2
da pesquisa. Desse valor, 0,29% corresponde & pirrotita (Fe;«S) e 0,27%, a pirita (FeSy).
Outros minerais, como a hematita, que € um 6xido de ferro (Fe,Os-a), hidréxidos de ferro, ou

seja, a limonita [Fe(OH)s], e silicatos também foram detectados.

A intensa reducdo da concentracdo de sulfetos de 3,89% para 0,56% indica que a maior parte
desses minerais se oxidou ao longo do tempo. Na verdade, a pirrotita foi o principal sulfeto de
ferro a sofrer o processo de oxidagdo. Ao se analisar o teor referente a esse mineral no
agregado utilizado na Etapa 1 em relacdo ao agregado da Etapa 2, constata-se uma elevada
reducdo, a saber, de 3,40% para 0,29%. Acredita-se que o fator responsével por promover tais
alteracbes foi a temperatura. Provavelmente, os tambores de ago que armazenaram O0S
agregados da Etapa 1 por dois anos atuaram como estufas, ou seja, criaram um ambiente de
alta temperatura, pois permaneceram expostos as radiaces do sol praticamente todos os dias,
sendo o calor recebido por suas superficies transferido para seu interior, aumentando,
portanto, a temperatura dos materiais neles armazenados. Sabe-se que a velocidade das
reacOes de oxidagdo dos sulfetos pode ser acelerada com aumento da temperatura no sistema
(STEGER, 1982; HU et al., 2006). Essas reagdes liberam o gés sulfidrico (H.S), que tem odor
caracteristico de “ovo podre”, o qual foi constatado cada vez que se abria um dos tambores, ja
que ndo havia circulagéo do ar nesses recipientes. Além desse gas, os 6xidos e hidroxidos de
ferro determinados pela microscopia 6tica foram produtos resultantes do processo de oxidacéo

dos sulfetos, cujos volumes molares sdo superiores aos desses minerais, 0 que pode promover

" A cidade de Goiania esté localizada na regido Centro-Oeste do Brasil com clima tropical alternadamente (imido
e seco (inverno seco e verdo Umido). Temperatura absoluta maxima de 36,2°C e minima de 8,9°C. Umidade
relativa do ar varia de 11% a 92%. Fonte: http://www.climabrasileiro.com.br (2009)

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



113

a expansdo e consequente fissuragdo do agregado (LEE et al., 2005; CASANOVA et
al. 1996b). Tais constatagdes esclarecem e justificam as alteragdes diagnosticadas nos
agregados, graido e miudo, determinadas por meio da realizacdo dos ensaios de
caracterizacdo dos materiais empregados na confeccdo dos concretos da Etapa 2 (ver
item 3.3.2), a0 se comparar com as caracteristicas determinadas para 0s mesmos agregados

empregados na Etapa 1.

Nas secOes polidas analisadas na Etapa 2 pelo microscopio 6tico para uma investigacdo
qualitativa do agregado, pdde-se constatar um pequeno gréo de pirita (Py) apresentando-se
praticamente inalterado. Verificou-se ainda a presenca de alguns poucos 6xidos de ferro, a
saber, a hematita (Hm) e também de um pequeno gréo de pirrotita (Po) que apresentou, em
suas bordas, oxidacdo para limonita (Lm). As fotomicrografias (Figura 48 e Figura 49),

apresentadas a seguir, corroboram tais observacdes.

Figura 48: Fotomicrografia da visdo geral de um campo da se¢éo
polida, onde se pode observar a presenca de silicatos (Sil), um
pequeno fragmento de pirita (Py) e alguns fragmentos de
hematita (Hm) (Etapa 2).
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Figura 49: Fotomicrografia da visdo geral de um campo de uma se¢ao
polida contendo fragmentos de silicatos (Sil), pequeno gréo de
pirrotita (Po) e limonita (Lm) (Etapa 2).

A quantificacdo dos minerais sulfetados, 6xidos, hidrdxidos e silicatos, como também outras
informacdes resultantes das andlises quantitativas realizadas por meio da microscopia Gtica
por luz refletida para a investigacdo do agregado contendo sulfetos “in natura” tanto na
Etapa 1 quanto na Etapa 2 do programa experimental desta pesquisa, esta detalhada no
Apéndice F.

4.1.1.3 Difratometria de raios X

A andlise por difracdo de raios X (DRX) foi realizada em amostras dos agregados contendo
sulfetos “in natura”, representativas de cada etapa definida para o desenvolvimento do
programa experimental. Os difratogramas de raios X referentes a cada amostra investigada
estdo contidos no Apéndice G.

Para uma visualizacdo geral de todas as fases cristalinas determinadas, com o auxilio da
difracdo de raios X, em cada amostra referente ao agregado contendo sulfetos “in natura”
utilizado para a preparacdo dos concretos investigados na Etapal e também para

confeccionar os concretos da Etapa 2, elaborou-se a Tabela 10, apresentada a seguir.
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Tabela 10: Fases cristalinas das amostras dos agregados “in natura”
investigadas pelo difratbmetro de raios X.

DRX

Amostra . —
Fases cristalinas identificadas

. . Etapa 1 |quartzo, muscovita, clorita, biotita, albita, granada
Agregados “in natura” do tipo litolégico

guartzo-muscovita-xisto

Etapa 2 |quartzo, muscovita, clorita, biotita, albita

Devido a amostragem representativa, referente ao agregado utilizado em cada etapa da
pesquisa, ndo se identificaram o0s minerais sulfetados (pirita e pirrotita) e muito menos
produtos tipicos da oxidacdo desses, como a goetita, jarosita e gipsita (MCGREGOR,;
BLOWES, 2002). Sabe-se que a técnica utilizada tem limites para a detecgéo, sendo por isso

dificil identificar as fases cristalinas com concentrago abaixo de 5%.

As fases cristalinas determinadas com a difratometria de raios X realizada nos agregados “in
natura” investigados nas duas etapas do programa experimental corroboram o resultado
obtido com a andlise petrogréfica e mineral6gica executada por meio da microscopia Otica por

luz transmitida.

4.2 INVESTIGACAO DOS CONCRETOS CONFECCIONADOS COM
AGREGADOS CONTENDO SULFETOS

Inicialmente, sdo apresentados e discutidos os resultados concernentes as analises definidas
para investigar, em nivel microestrutural, os concretos estudados, a saber, microscopia 6tica
por luz refletida, microscopia eletrnica de varredura, analise termogravimétrica e difragdo de
raios X. Antes da apresentagdo dos resultados, entretanto, faz-se primordial relatar algumas
caracteristicas evidenciadas por meio de andlises visuais e tateis realizadas durante a fase de
extracdo de agregados e argamassas dos concretos investigados apds a execucdo dos ensaios

elastomecanicos.

Na sequéncia, sdo analisados e discutidos os resultados referentes a avaliacdo da expans&o,
inspecdo visual, bem como as propriedades elastomecéanicas, mais especificamente a

resisténcia & compressdo e o modulo de elasticidade dos concretos ao longo do tempo. Assim
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sendo, foi possivel avaliar a influéncia das principais alteracdes da microestrutura do sistema

sobre o desempenho e a durabilidade de cada concreto estudado.

4.2.1 Analise Visual e Tatil dos Concretos Investigados

As principais caracteristicas evidenciadas na fase de extracdo das amostras de agregados e
argamassas de cada concreto investigado para a realizagdo das andlises em nivel

microestrutural s&o descritas a seguir.

Constatou-se que os agregados gratdos presentes nos concretos preparados com aglomerante
hidraulico contendo escéria de alto-forno (CP40 e CP60) para a Etapa 1 da pesquisa foram
extraidos com certa facilidade desses concretos, com a ajuda de ferramentas apropriadas
(talhadeira, ponteira e martelo). Caracteristica similar, ou seja, facilidade no processo de
extracdo, também foi observada ao se retirar algumas das amostras de argamassa dos mesmos
concretos. Foi possivel ainda constatar que essas argamassas estavam mais frageis, menos
densas e contendo poros sobre suas superficies. Tais evidéncias permitem concluir que a
aderéncia entre 0 agregado graudo e a argamassa estava mais fragil, ndo oferecendo, portanto,
muita resisténcia & extragdo das amostras nos concretos investigados. Todas essas
caracteristicas concernentes aos concretos CP40 e CP60 foram sempre observadas,

acentuando-se ao longo do tempo.

Comportamento contrario ao relatado anteriormente foi observado ao se extrair as amostras
do concreto preparado com CP 11-F-32 (CPII). Verificou-se que a aderéncia entre o agregado
gratdo e a argamassa estava bem menos fragil. Quanto as caracteristicas da argamassa desse
concreto, esta se encontrava mais densa e com VAarios poros sobre sua superficie, ao se

comparar com o0s concretos CP40 e CP60.

E relevante ainda relatar que além das caracteristicas observadas anteriormente, notou-se a
presenca de umidade no interior de todos os concretos preparados para a Etapa 1 do programa
experimental. Além disso, as argamassas extraidas nas proximidades da superficie externa dos
corpos-de-prova desses concretos também estavam Umidas. Outra importante evidéncia foi o
odor similar ao do gas sulfidrico (H.S), ou seja, de “ovo podre”, constatado mais
especificamente na parte interna dos concretos. Sabe-se que esse gas é liberado durante as

reacOes de oxidacdo dos sulfetos de ferro, indicando a ocorréncia desse processo.
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Com relagdo aos concretos moldados para a Etapa 2, constatou-se que os preparados com
CP I1-F-32 (CPIIF) e CP 111-40-RS (CPIII) apresentaram caracteristicas similares, ou seja,
uma argamassa densa e homogénea, diferenciando-se apenas pela quantidade de poros,
considerada bem inferior no concreto preparado com aglomerante em cuja composi¢cdo a
escoria de alto-forno foi empregada como adigdo mineral (CPI1II). Concernente & aderéncia
entre 0 agregado gratdo e a argamassa desses concretos, esta ndo estava fragil, apresentando

certa resisténcia para a extracdo das amostras.

O concreto confeccionado com CP IV-32 (CPIV), ao se comparar com 0s demais concretos
preparados para Etapa 2, foi o que apresentou melhores caracteristicas. Foi possivel verificar
que a aderéncia entre 0 agregado graudo e a argamassa estava bem mais forte, mais resistente,
exigindo maior esfor¢o para a extracdo das amostras do que 0 necessario para 0s outros dois
concretos estudados na Etapa 2. Notou-se ainda que a maior parte das amostras de argamassa
retiradas do interior desse concreto apresentou-se também mais densa, mais compacta e mais

homogeénea, tendo em sua superficie a presenca de pouquissimos poros.

Além disso, pelo menos na mesma intensidade, ndo se constatou a presenca de umidade e,
muito menos, 0 odor de “ovo podre”, caracteristico da oxidacdo dos sulfetos, no interior dos
concretos investigados pertencentes a Etapa 2, como ficou evidente nos concretos preparados

para a Etapa 1.

Todas as caracteristicas relatadas anteriormente, referentes aos concretos pertencentes a

Etapa 2, foram sempre verificadas, independentemente da idade analisada.

4.2.2 Microscopia Otica por Luz Refletida

A anélise qualitativa, por meio da microscopia Otica por luz refletida, definida para essa fase
do programa experimental teve como principal objetivo investigar e avaliar as alteragdes
mineraldgicas, mais especificamente dos sulfetos contidos nos agregados extraidos dos

concretos investigados, a partir de sua oxidagéo ao longo do tempo.

As alteragdes dos sulfetos, devido ao processo de oxidagéo, foram observadas e analisadas ao
longo do tempo apenas nos agregados extraidos dos concretos preparados para a Etapa 1. J&
nos agregados contendo sulfetos extraidos dos concretos moldados para a Etapa 2 as anélises

no microscopio 6tico foram realizadas apenas na idade de 1095 dias.
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Na Tabela 11, a seguir, estdo apresentados 0s minerais identificados e as principais
caracteristicas de alteragdo dos sulfetos presentes nos agregados extraidos dos corpos-de-
prova de concreto moldados para a Etapa 1 nas idades de 28, 90 dias e 1095 dias e, 0s

referentes aos concretos preparados para a Etapa 2 aos 1095 dias de idade.

Tabela 11: Minerais identificados nos agregados “in natura” e nos
extraidos dos concretos investigados com o auxilio do microscopio
6tico por luz refletida.

o C t i
% onereto Idade | Pirita [Pirrotita|Calcopirita|Marcassita| Limonita Hen;Stlta
g|  Aglomerante iolal @ias) [ PY) | (Po) | (Cpy) | (M) | (Lm) :
< Hidraulico Sigla magnetita
Agregado “in natura”- 3,89% Sulfetos | F-S& |[MF-POx| PF-Sa PF - -
28 F-S& |MF-Ox| PF-Sa PF MF R
o
g CP 1I-F-32 CPII 90 F-Sa | MF - Ox R-Sa F MF -
S 1095 | F-Sa |MF-Ox| R-S& F MF R
3|3 28 |MF-sa|MF-Ox| R-si PF F F
(o
ﬁ :‘?E CP 1I-F-32+40%EAF | CP40| 90 F-Sa | MF - Ox R-Sa PF MF R
3 1095 |PF-S&|MF-Ox| P-Si F PF PF
o
g 28 | F-S& [MF-Ox| R-Si PF F R
gn CP 1I-F-32+60%EAF| CP60| 90 F-Sa | MF - Ox R-Sa PF MF
1095 | F-Sa | F-0Ox R-Sa F F
Agregado “in natura”- 0,56% Sulfetos | PF - S& | PF - Ox - - MF PF
2
% CP 1I-F-32 CPIIF| 1095 [MF-POx| R - POx - - MF PF
5
N | O
© o
g3
(s CP 111-40-RS CPIII| 1095 | PF - S& |MF - POX| - - MF PF
>
()
o
g
%’_’ CP IV-32 CPIV| 1095 | PF -S4 |PF - POx - - MF PF
<

Nota: pirita = FeS,; pirrotita = Fe,.,S; calcopirita = CuFeS,; marcassita= FeS,; limonita = Fe(OH)3; hematita = Fe,03-0;
magnetita = FesO4; R = raro; PF = pouco freqliente; F = freqliente; MF = muito freqliente; S& = inalterada; Ox = oxidada;
POx= pouco oxidada.

As imagens referentes as fotomicrografias, apresentadas a seguir, que endossam as alteracoes
dos sulfetos de ferro observadas em varios agregados extraidos dos seis concretos
investigados, foram obtidas originalmente com um aumento de 10x nicois paralelos no
microscopio 6tico, com excecgdo da fotomicrografia referente a Figura 55 cujo aumento foi de

50x nicdis paralelos.
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Ao se analisar as informagdes descritas na tabela anterior, pode-se verificar que os sulfetos de
ferro, principalmente a pirrotita, contidos nos agregados extraidos dos concretos investigados,
independentemente do tipo de aglomerante utilizado, apresentavam-se oxidados. Essa
caracteristica endossa a pouca estabilidade desse mineral, conforme relatado por varios
pesquisadores, dentre eles Klein et al. (1993). Destaca-se ainda que os sulfetos de ferro
observados nos agregados extraidos dos concretos preparados para Etapa 1 apresentavam-se
com intensa oxidagdo, conforme registrado pelas Figura 50, Figura 51 e Figura 52, a seguir.
Além disso, observou-se aumento na incidéncia de marcassita no tempo, podendo esta ter sido
produzida durante a oxidagéo dos sulfetos. O mesmo comportamento ndo foi constatado, com
tanta intensidade, nos poucos sulfetos identificados nos agregados extraidos dos concretos da

Etapa 2, como pode ser verificado por meio das Figura 53, Figura 54 e Figura 55.

100pm

100pm

Figura 50: Fotomicrografia do agregado Figura 51: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CPI1_90 dias (Etapa 1): Pirrotita (Po) CP40_90 dias (Etapa 1): Pirrotita (Po) em
com intensa oxidacao para limonita (Lm), diferentes estagios de oxidacdo para
a partir das fraturas. marcassita e para limonita (Lm)

intercrescida com silicato (Sil) da matriz.
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Figura 52: Fotomicrografia do agregado Figura 53: Fotomicrografia do agregado

contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CP60_1095 dias (Etapa 1): Grande CPIIF_1095 dias (Etapa 2): Pequenos
fragmento de pirrotita (Po) alterando-se cristais de pirita (Py) com pouca
para marcassita (Mc) e limonita (Lm) a oxidacdao para limonita (Lm), apenas
partir das fraturas internas. entre suas fraturas e nas bordas.

Figura 54: Fotomicrografia do agregado Figura 55: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CPI11_1095 dias (Etapa 2): Pequenos CPIV_1095 dias (Etapa 2): Detalhe
cristais sdos de pirita (Py) e de ampliado de pequeno cristal fissurado de
pirrotita (Po). Observa-se também pirrotita (Po) alterando-se para limonita
pequeno cristal de pirrotita alterando-se (Lm).
para limonita (Lm) e presenca de
hematita (Hm).

Foram também observados sulfetos em perfeito estado, ou melhor, inalterados nos agregados
investigados nas duas etapas do programa experimental, como registrado, por exemplo, pelas

Figura 56 e Figura 57, apresentadas a seguir.
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Figura 56: Fotomicrografia do agregado Figura 57: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CP40_28 dias (Etapa 1): Grande cristal CPI11_1095 dias (Etapa 2): Cristais sdos

de pirita (Py) inalterada e dois gréos de de pirita (Py) e de pirrotita (Po).

pirrotita (Po) em diferentes estagios de
alteracdo: inicialmente para marcassita e
no final para limonita (Lm), a partir das
fraturas.

Outra importante constatacédo, talvez a mais relevante a ser relatada com base nos resultados
obtidos com a microscopia 6tica por luz refletida, esta relacionada com a velocidade de
oxidacgdo da pirrotita. Verificou-se que esse mineral ja se encontrava em processo de oxidacao
apos ter permanecido apenas 28 dias dentro do concreto. Tal alteracdo foi constatada em todos
os grdos de pirrotita contidos nos agregados extraidos de qualquer um dos concretos
preparados para a Etapa 1 (ver Figura 56, Figura 58 e Figura 59). Evidenciou-se também que,
nos agregados contendo sulfetos extraidos dos concretos dessa etapa da pesquisa, a oxidacdo
desse mineral sulfetado inicialmente foi para marcassita (Mc) e, na sequéncia, para
limonita (Lm), independentemente da idade do concreto analisado, conforme registrado, por
exemplo, aos 28 dias de idade pela Figura 59, aos 90 dias, pela Figura 60 e, por fim, aos 1095

dias, pela Figura 61.
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Figura 58: Fotomicrografia do agregado Figura 59: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CPI1_28 dias (Etapa 1): Pirrotita (Po) com CP60_28 dias (Etapa 1): Pirrotita (Po)
intensa oxidacéo para limonita (Lm), a em diferentes estagios de alteragdo:
partir das fraturas. inicialmente para marcassita e no final

com a oxidagéo para limonita (Lm) a
partir das fraturas. Presenca de grande
cristal de pirita (Py) inalterada.

Figura 60: Fotomicrografia do agregado Figura 61: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do CP60_90 contendo sulfetos extraido do
dias (Etapa 1): Pirrotita (Po) em CP60_1095 dias (Etapa 1): Grande
diferentes estagios de alteracéo, fragmento de pirita (Py) s& intercrescida
inicialmente para marcassita e no final com pirrotita (Po) e silicatos (Sil). A
com a oxidacéo para limonita (Lm). pirrotita (Po) encontra-se quase
Presenca de pirita (Py), calcopirita (Cpy) e totalmente alterada para marcassita
hematita (Hm) associadas. (Mc) e limonita (Lm).

As analises relatadas anteriormente permitem confirmar, em primeiro lugar, que a pirrotita é o
mineral mais reativo do sistema, sendo o principal responsavel pelas alteracdes observadas
nos agregados, como também constatado por Casanova et al. (1998) e Araujo (2008).

Segundo, que a presenca de umidade é fundamental para acelerar o processo de oxidacdo dos
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sulfetos de ferro, como ja destacado anteriormente por Gomides et al. (2007) e endossado por
Araujo (2008). Para corroborar ainda mais tal afirmac&o, as analises visuais e tateis realizadas
nos concretos (item 4.2.1) revelaram que a parte interna dos concretos moldados para a
Etapa 1 estava Umida. Além disso, constatou-se um odor desagradavel, similar ao de “ovo
podre”, tipico da oxidagdo de minerais sulfetados, apds o rompimento desses concretos.
Confirmado esta, portanto, o quanto a umidade é importante, independentemente de sua
intensidade, em presenga de oxigénio, para desencadear o processo de oxidagdo dos sulfetos,
conforme relatado por Janzen et al. (2000). O importante é que o sistema no qual os sulfetos
estdo presentes ndo seja completamente saturado ou seco (ARAUJO, 2008). Assim, a
condicdo de elevada umidade da cdmara Umida, onde os concretos ficaram dispostos, foi um

ambiente bastante propicio.

Concernente ainda & umidade detectada no interior dos concretos investigados, algumas
suposicdes podem ser tecidas para justificar a sua presenca de forma tdo acentuada. Sabe-se
que os agregados utilizados nesta pesquisa sdo de natureza xistosa, caracterizada pela
predomindncia de minerais micaceos orientados, cuja estrutura laminar pode contribuir para
aumentar a permeabilidade e a porosidade do sistema. Consequentemente, 0 processo de
oxidacdo dos sulfetos pode ser acelerado. Provavelmente, isso ocorreu primeiro com 0s
agregados contendo sulfetos proximos a superficie dos concretos. Com a oxidacdo desses
sulfetos, produtos de volume superior ao mineral podem ter sido formados, os quais
promoveriam a fissuragdo do agregado, o que, por fim, resultaria na microfissuracdo da
argamassa do concreto (CASANOVA et al., 1997; TAGNIT-HAMOU et al., 2005). Assim
sendo, 0 processo intensificar-se-ia ao longo do tempo, haja vista que o surgimento de
microfissuras, tanto no agregado quanto na argamassa, facilitaria a entrada da umidade e do
oxigénio no interior do sistema, podendo resultar na deterioragdo do proprio agregado e,

consequentemente, do concreto.

Certamente, além da umidade, uma condicdo inerente ao concreto, ou seja, poros contendo
solugBes compostas principalmente por ions alcalinos e hidroxilas, com pH superior a 10,
pode ter contribuido para tornar o sistema mais agressivo, afetando assim a estabilidade dos
agregados contendo sulfetos (TAGNIT-HAMOU et al., 2005). Essa afirmacdo € endossada
pela constatacdo de que os sulfetos contidos nos agregados extraidos dos concretos com
apenas 28 dias de idade, moldados para a Etapa 1, ja se apresentavam em processo de
oxidacdo, de acordo com as analises realizadas no microscopio Otico. Esses dois fatores,

conjuntamente, contribuiram para intensificar o processo de oxidacdo dos sulfetos, o que

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos



124

resultou na formacéo principalmente de hidroxidos de ferro [Fe(OH)s], observados em maior
concentragao nas analises realizadas nos agregados extraidos dos concretos preparados para a
Etapa 1.

Em relacdo aos agregados contendo sulfetos de ferro extraidos dos concretos confeccionados
para a Etapa 2, verificou-se também oxidacéo desses minerais, como se observa por meio das
fotomicrografias registradas pelas Figuras 62 e 63, apresentadas a seguir. Tal alteracdo ou
oxidagdo, no entanto, foi muito menos intensa, ao se comparar com as analises realizadas nos

sulfetos contidos nos agregados extraidos dos concretos da Etapa 1.

Figura 62: Fotomicrografia do agregado Figura 63: Fotomicrografia do agregado
contendo sulfetos extraido do contendo sulfetos extraido do
CPIIF_1095 dias (Etapa 2): Pirita (Py) CPIV_1095 dias (Etapa 2): Pequeno
pouco alterada para limonita (Lm), apenas cristal de pirrotita (Po) alterando-se para

nas fraturas e bordas. limonita (Lm).

A presenca da fase intermediaria de transformacédo da pirrotita, ou seja, a marcassita, ndo foi
observada nos gréos desse mineral contidos nos agregados retirados dos concretos da Etapa 2.
Provavelmente, toda a marcassita alterou-se para limonita justamente durante o periodo de
armazenagem do agregado contendo sulfetos, ja que a concentracdo desse hidroxido de ferro
foi considerada muito frequente (MF) pelas analises microscopicas, conforme apresentado na
Tabela 11. Isso confirmaria que os sulfetos presentes nesses agregados estavam em estagio

avancgado de oxidagdo, ou completamente alterados.

A hipotese que melhor justificaria a pouca oxidacdo adicional constatada nos sulfetos
referentes a Etapa 2 da pesquisa pode estar relacionada com a microestrutura do proprio
agregado. Acredita-se que as acentuadas alteracfes sofridas pelos agregados, antes de serem

utilizados nos concretos da Etapa 2, contribuiram para minimizar os efeitos deletérios a serem
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causados pelos poucos minerais sulfetados ainda restantes nesses agregados. As alteragdes
fisicas nos agregados, resultantes do intenso processo de oxidacdo sofrido pelos sulfetos,
foram determinadas por meio das anélises de caracterizagdo desses materiais (item 3.3.2) e
por meio de imagens em nivel microestrutural, realizadas no microscépio Gtico, que
revelaram que eles se apresentavam bastante alterados (ver Figura 53 e Figura 62). Fica
evidente que o agregado utilizado na Etapa 2, anteriormente ao seu emprego, ja havia sofrido
uma intensa fissuracdo devido a variacdo volumétrica causada pela oxidacéo dos sulfetos para
outros compostos, como sais de sulfato e hidroxidos de ferro. Como o agregado j& estava
fragil, consequéncia da fragmentacéo de sua microestrutura, e devido a baixa concentracéo de
sulfetos, sua oxidacdo pode ndo ter promovido a expansdo necessaria para microfissurar a
argamassa do concreto e, assim, permitir que a umidade entrasse para o interior do material,
desencadeando, desse modo, o processo de deterioragdo dos demais sulfetos, principalmente
0s sdos ou inalterados. Isso poderia justificar o fato de néo se ter evidenciado a presenca de
umidade no interior dos concretos da Etapa 2, como fora constatado nos concretos da

Etapa 1.

Depois de todas as analises feitas, pode-se concluir que, quanto maior for a concentracdo de
sulfetos no agregado, maior serd a probabilidade de os mecanismos de deterioracdo
decorrentes do processo de oxidacdo desses minerais, como o ataque interno por sulfatos,

desenvolverem-se no concreto.

4.2.3 Microscopia Eletrénica de Varredura

As imagens obtidas por meio do microscépio eletrénico de varredura permitiram visualizar e
analisar, de forma mais minuciosa ou detalhada, as argamassas extraidas do interior dos
concretos investigados ao completarem 1095 dias de idade. Assim, foi possivel avaliar a
estrutura interna desse material, identificando também a presenga de microfissuras e poros
preenchidos, ou ndo, por produtos neoformados decorrentes do prdprio processo de oxidacdo
dos sulfetos ou de reagdes quimicas entre 0os compostos da pasta de cimento e os ions
deletérios liberados durante o processo de oxidagdo dos minerais contidos nos agregados

utilizados.

Ao se analisar as imagens ampliadas das argamassas extraidas dos concretos,

independentemente do tipo de aglomerante hidréaulico utilizado, constatou-se que a maioria
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dos agregados miudos visualizados, em suas superficies, apresentava-se alterada, com aspecto
fragil, corroido, com intensa fissuracdo ou todo fragmentado, conforme ja revelado pela

microscopia Otica e endossado a seguir, por meio da Figura 64 até a Figura 69.

ﬁ FURNAS TECNOLOGIA ;:Tr;‘;a:: Dl-”l'| ‘ Date :3 Aug 200¢
Figura 64: Micrografia do CPII Figura 65: Micrografia do CP40
(Etapa 1): agregado contendo sulfetos (Etapa 1): agregado contendo sulfetos,
(provével pirita framboidal (a)); matriz ambos fissurados.

de quartzo todo fragmentado com
presenca de mica.

L A\ ; - n.-,. -

ﬁ' FURNAS TECNOLOGIA e Jooum* ‘ ’ ﬁ FURNAS TECNOLOGIA g L g
Figura 66: Micrografia do CP60 (Etapa 1): Figura 67: Micrografia do CPIIF
agregado todo fragmentado. (Etapa 2): agregado completamente

corroido, apresentando produtos esféricos
contendo ferro (Fe) e oxigénio (O)
(provavelmente goetita - regido C) em sua
superficie.
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Argamassa

Agregado

ﬁ FURNAS TECNOLOGIA oo Ame e ﬁ? FURNAS TECNOLOGIA i B L Dnle iR Rug 2000
Figura 68: Micrografia do CPIII (Etapa 2): Figura 69: Micrografia do CPIV
regido do agregado completamente (Etapa 2): agregado fissurado.

corroido.

Todas as caracteristicas observadas com o auxilio das micrografias apresentadas
anteriormente eram esperadas, visto que os sulfetos presentes nos agregados graudos ja
apresentavam intenso processo de oxidacdo. Entretanto, hd uma importantissima diferenca em
relacio ao ambiente, ou sistema, em que esse processo se desenvolveu. No caso dos
agregados dos concretos da Etapa 1, os sulfetos se oxidaram ap06s serem inseridos nesse tipo
de sistema, ao passo que os sulfetos contidos nos concretos da Etapa 2 também sofreram
intensa oxidacdo, porém antes de serem inseridos nesse sistema, ou seja, durante o periodo em
que os agregados ficaram submetidos a um ambiente de elevada temperatura (tambores de
aco). Era de se esperar, de modo inclusivo, que os sulfetos presentes nos agregados mitdos se
alterassem, pois, quanto maior a superficie especifica dos sulfetos, mais rapido pode ser o
processo de oxidacdo e, consequentemente, 0s mecanismos de deterioragdo decorrentes da
formacdo de produtos resultantes desse processo, sendo um deles, a expanséo, como salientam
Casanova et al. (1997), o que pode promover a fissuracdo e a deterioracdo do proprio

agregado.

Outro fator que pode ter contribuido de forma extremamente relevante para promover a
intensa fissuragdo, fragmentacdo, ou melhor, a deterioracdo de parte dos agregados
observados por meio da microscopia eletronica de varredura (MEV) estd relacionado a
natureza xistosa desse material, caracterizada pela predominancia de minerais micaceos
orientados (biotita, muscovita, clorita, entre outros), conforme ja comentado anteriormente.
Segundo Tagnit-Hamou et al. (2005), agregados dessa natureza apresentam uma estrutura

laminar que pode contribuir para aumentar a permeabilidade e a porosidade do sistema. E
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como ja € de conhecimento, a presenca de umidade e oxigénio é fundamental para

desencadear o processo de oxidagdo dos minerais sulfetados.

Constatou-se ainda a formagéo de produtos sobre a superficie de varios agregados observados,
sendo muitas das vezes impossivel identificar a composi¢cdo quimica deles por meio de
microanalises, em funcdo, por exemplo, da baixa concentracdo e/ou pequena dimensdo desses

produtos ou, simplesmente, devido aos limites inerentes a propria analise.

Observaram-se produtos na forma de esferas cuja microanalise, realizada em muitas delas,
determinou a presenca principalmente dos elementos ferro (Fe?*) e oxigénio (O), sendo
sugestivo da goetita [a-FeO(OH)], produto resultante da oxidagdo dos sulfetos de ferro que
fora observado, muitas vezes, em elevada concentragdo, sobre a superficie e/ou entre os
fragmentos de agregados completamente corroidos, ou seja, deteriorados, detectados nos
concretos preparados com aglomerante hidraulico do tipo CP I1-F-32, denominado de CPII na

Etapa 1 e de CPIIF na Etapa 2, sendo registrado pela micrografia (Figura 70), apresentada a

sequir.

b Energy (kel)
R el ) T, g

Detector = SE1 20pm Date 4 Aug 2006 b)

MAG= 1.00KX |

ﬁ' FURNAS TECNOLOGIA

Figura 70: Micrografia do CPII (Etapa 1): a) agregado fragmentado
coberto por esferas compostas por ferro (Fe) e oxigénio (O): goetitas;
b) espectro da microanalise realizada nas esferas.

Sabe-se que a goetita é o primeiro produto importante resultante da oxidacdo da pirrotita e da
pirita, sendo responsavel pela manchas de ferrugem, expansdo e fissuracdo do agregado
(STEGER; DESJARDINS, 1978; MCGREGOR; BLOWES, 2002; TAGNIT-HAMOU et

al., 2005). Tal constatagdo pode endossar o estado de deterioracdo, ou seja, a intensa
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fissuracdo ou fragmentagdo diagnosticada no agregado investigado (quartzo-muscovita-xisto

contendo sulfetos) nesta pesquisa.

Morfologia tipica de cristais de etringita, ou seja, aciculas longas e finas, foi também
detectada sobre a superficie de outros agregados, como revelado pela Figura 71. Algumas
aciculas aparentemente mais curtas, porém delgadas, ainda foram observadas em agregados
cuja estrutura apresentava estar sendo corroida, conforme registra a Figura 72. Outros estudos,
desenvolvidos pelos pesquisadores Chinchén et al. (s.d.), Hasparyk et al. (2002) e Gomides et
al. (2007), também indicaram a formacdo de produtos sobre a superficie de agregados que
continham minerais sulfetados em suas composicoes, cuja morfologia era similar a observada

na Figura 71, sendo identificados como cristais de etringita.

Det 20|
MAG = 3.00KX |—|

wal B

ﬁ FURNAS TECNOLOGIA

Detector = SE1 200um* Date :23 Jun 2008
MAG = 300X | m——

Figura 71: Micrografias do CPIIF Figura 72: Micrografias do CP60 (Etapa 1):
(Etapa 2): superficie do agregado a) agregado alterando-se ou corroendo,
parcialmente coberta por aciculas longas e apresentando pequenas aciculas sobre sua
finas. superficie; b) detalhe das aciculas se

formando sobre o agregado.

Como ndo foi possivel determinar os elementos quimicos que constituiam as aciculas
registradas pelas figuras anteriores, deve-se considerar que essas talvez possam ser cristais de
piqueringita [MgAl,(SO4)4.22H,0]. Esse produto é originado pela oxidagdo de sulfetos de
ferro e apresenta caracteristicas morfoldgicas muito similares as da etringita secundéria,
segundo Chinchén et al. (1995) (ver Figura 20, no item 2.4.1.4). N&o se pode descartar tal
hipotese, visto que o elemento quimico magnésio (Mg) pode estar contido nos minerais
(biotita, clorita e muscovita) que compdem o agregado investigado. A presenca de cristais de
piqueringita foi detectada em agregados de natureza xistosa, como o agregado utilizado nesta

pesquisa, 0s quais foram empregados nos concretos preparados para a construgdo das
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barragens de Graus e Tavascan, localizadas na Espanha, que apresentaram alto grau de

deterioracdo devido ao intenso processo de fissuracdo (AYORA et al., 1998).

Com relacdo a estrutura das argamassas extraidas dos concretos analisados, diferencas
expressivas foram verificadas em fun¢do do tipo de aglomerante hidraulico utilizado para a
preparacdo de cada concreto. Nas amostras de argamassas extraidas dos concretos preparados
com aglomerante contendo escdria de alto-forno, ou seja, CP40 e CP60, moldados para a
Etapa 1, notou-se que essas se apresentavam menos densas, mais frdgeis e com certa
pulveruléncia, além da presenca de microfissuras, principalmente na interface com os
agregados. Observou-se ainda que muitas das microfissuras detectadas sobre a superficie da
argamassa extraida principalmente do concreto preparado com CP60 continham, em seu
interior,  placas  sugestivas do  monossulfoaluminato de célcio  hidratado
(Ca0.Al,03.CaS0,4.18H,0). As principais caracteristicas observadas estdo registradas pelas

micrografias apresentadas a seguir (Figura 73 a Figura 76).

Detector = SE1 20pm Date :12 Sep 2006

MAG = 150 KX —

ﬁ? FURNAS TECNOLOGIA

Figura 73: Micrografia do CP40 (Etapa 1): Figura 74: Micrografia do CP60
superficie da argamassa com aspecto de (Etapa 1): superficie da argamassa
fragilidade, menos densa e contendo muitas completamente fissurada disposta sobre

microfissuras superficiais. agregado.
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Figura 75: Micrografia do CP60 (Etapa 1):  Figura 76: Micrografia do CP60 (Etapa 1):
detalhe das fissuras sobre a argamassa do detalhe de finas placas sugestivas do
concreto da Figura 75. monossulfoaluminato de calcio contidas no

interior das fissuras da argamassa do CP60.

Ainda com relagcdo as argamassas extraidas dos concretos CP40 e CP60, observaram-se
poucos poros, estando grande parte deles parcialmente preenchido com produtos cuja
morfologia se assemelhava as aciculas de etringita, sempre pequenas e bem finas, e/ou com
pequenas placas delgadas, sugestivas de monosulfoaluminatos de calcio. As Figuras 77 e 78,
apresentadas a seguir, revelam imagens de alguns poros contendo produtos em seu interior,
observados sobre as argamassas extraidas dos concretos CP40 e CP60, durante a analise no
MEV.

’ j a FURNAS TECNOLOGIA g S DAlS:3 a6p 200
Figura 77: Micrografia do CP40 (Etapa 1): Figura 78: Micrografia do CP60
interior de um poro contendo aciculas (Etapa 1): poro contendo parcialmente
pequenas e finas. pequenas placas delgadas.

As caracteristicas relatadas anteriormente para as argamassas dos concretos contendo escoria

de alto-forno moida como adicdo mineral ndo foram diagnosticadas nas amostras de
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argamassa retiradas do concreto preparado com CP 1I-F-32 (CPII) para a Etapa 1 da pesquisa.
A argamassa desse concreto apresentava-se mais densa, com microfissuras menos
expressivas, com uma quantidade e dimensdo de poros bem maior em sua superficie, ao se
comparar com 0s poros visualizados nos concretos CP40 e CP60. Constatou-se ainda que 0s
poros do CPII estavam completamente preenchidos por aciculas de etringita, as quais também

foram encontradas justamente na interface pasta/agregado.

As principais caracteristicas determinadas na argamassa extraida do concreto preparado com

CP 11-F-32 (CPH) estdo registradas nas imagens (ver Figura 79 a Figura 82) a seguir.

AR

ad A Y y al .
Detector = SE1 100um Daibe 4 Aug 2006 Detector = SE1 100pm Dabe 14 Aug 2006
ﬁ FURNAS TECHOLOGIA MAG= 850X FURNAS TECHOLOGIA MAG= 250X

Figura 79: Micrografias do CPII (Etapa 1):  Figura 80: Micrografias do CPII (Etapa 1):
superficie da argamassa densa, sem poro preenchido com aciculas de etringita.
pulveruléncia, com microfissuras.

o sl MO . .
Detector = SE1 20pm Daibe 4 Aug 2006 Detestor = SE1 20pm Cuiber 14 Alig 2006
MAG= 120KX  }—o ﬁ FURNAS: TECNOLOGIA MAG= 450 KX & p—m- 4
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Figura 81: Micrografia do CPII (Etapa 1): Figura 82: Micrografia do CPIl (Etapa 1):

detalhe das aciculas de etringita contidas interface pasta/agregado preenchida com
no interior do poro apresentado na etringitas.
Figura 80.
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As argamassas extraidas do concreto preparado com CP II-F-32 (CPIIF), moldado para a
Etapa 2, apresentaram caracteristicas similares as observadas nas argamassas retiradas do
concreto preparado com o mesmo tipo de aglomerante hidraulico, denominado de CPII na
Etapa 1. Nem todos os poros, porém, estavam preenchidos com produtos. As imagens

registradas pelas Figuras 83, 84 e 85, apresentadas a seguir, revelam as principais

caracteristicas observadas no CPIIF.

Detector = SE1 1mm® Date :23 Jun 2008 Detector = SE1 200um* Date :23 Jun 2008
FURNAS TECNOLOGIA MAG= 70X FURNAS TECNOLOGIA MAG= 300X

Figura 83: Micrografias do CPIIF (Etapa 2): a) poro preenchido com
aciculas; b) detalhe da regido da parte superior do poro (regido A)
coberta por aciculas de etringita e finas placas sugestivas do
monossulfatoaluminato de calcio. Microanalise realizada sobre as
aciculas indicou a presenca dos elementos quimicos: célcio (Ca),
aluminio (Al) e enxofre (S).

L
Detector = SE1 20um* Date :23 Jun 2008
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Figura 84: Micrografia do CPIIF Figura 85: Micrografia do CPIIF (Etapa 2):
(Etapa 2): detalhe das aciculas de etringita detalhe de placas de
contidas no interior do poro. monossulfatoaluminato de célcio contidas

no interior do poro. Microanalise indicou
célcio (Ca), aluminio (Al) e enxofre (S).

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos



134

Em relacdo & argamassa extraida do concreto confeccionado com o aglomerante hidréaulico
CP 111-40-RS (CPII), pertencente a Etapa 2, constatou-se que ela apresentava-se mais densa,
mais compacta e menos microfissurada, ao se comparar com as argamassas referentes aos
concretos da Etapa 1, em cuja composi¢do a escoria de alto-forno também estava presente
como adicdo mineral (CP40 e CP60). E importante relatar que a microestrutura interna da
argamassa retirada do CPIIl apresentava-se bastante similar a da argamassa extraida do

concreto preparado com CPIIF, moldado também para a Etapa 2.

Quanto aos poros, poucos e pequenos foram os observados na superficie da argamassa
extraida do CPIII analisada no MEV, sendo encontrados produtos em muito deles, porém, em
baixa concentragdo. As principais caracteristicas verificadas ao se analisar a argamassa
extraida do concreto preparado com CP I11-40-RS, denominado de CPIII, sdo reveladas pelas

imagens (Figura 86 e Figura 87) apresentadas a seguir.

100um" Diate 123 Feb 2007

ﬁ' FURNAS TECNOLOGIA ey (oo ESATEE Iﬁ FURNAS ﬂ-:c«;r-.iosla e
Figura 86: Micrografia do CPIlI (Etapa 2): Figura 87: Micrografia do CPIII
superficie da argamassa densa, sem (Etapa 2): a) poro contendo parcialmente
pulveruléncia e com poucas microfissuras. aciculas pequenas e aglomeradas; b)

detalhe das aciculas. Microandlise: calcio
(Ca), aluminio (Al), enxofre (S) e tracos
de silicio (Si).

Foi possivel constatar que a argamassa extraida do concreto preparado com CP IV-32 (CPIV)
estava com um aspecto mais homogéneo, mais resistente e mais denso, ao se comparar com as
demais argamassas dos concretos analisados anteriormente. Em seu interior, observou-se a
presenca de pouquissimos poros, com dimensdo inferior quando comparados com 0s
visualizados nas argamassas concernentes aos concretos preparados com escOria de alto-
forno, ou seja, CP40, CP60 e CPIIl. A maioria dos poros observados no concreto CPIV estava

vazia (Figura 88). Entretanto, nos poucos poros em que se detectaram produtos, as
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microanalises identificaram a presenca de etringita (Figura 89), além de produto sugestivo da

reacdo alcali-agregado (Figura 90 a Figura 93), e de compostos contendo principalmente, em

sua composicao, o elemento ferro (Figura 94 e Figura 95).

Detector = SE1 20um* Date :12 Aug 2008

Detector = SE1 200um* Date :23 Feb 2007

ﬁ FURNAS TECNOLOGIA MAG= 300X ﬁ FURNAS TECNOLOGIA MAG= 250 KX
Figura 88: Micrografia do CPIV (Etapa 2): Figura 89: Micrografia do CPIV
argamassa densa, homogénea, sem (Etapa 2): poro parcialmente preenchido
pulveruléncia, com pouquissimas com nodulos de aciculas de etringita.
microfissuras e contendo um poro vazio. Microanalise identificou célcio (Ca),

aluminio (Al) e enxofre (S).

ﬁ? FURNAS TECNOLOGIA Fppaat e, e -. FLIRNA TECOLOGIA B m;”:“'nﬁx  2oum D125 2008
Figura 90: Micrografia do CPIV (Etapa 2): Figura 91: Micrografia do CPIV
poro proximo ao agregado preenchido por (Etapa 2): detalhe dos produtos da
produtos. Figura 91. Microanalise: calcio (Ca),

potassio (K), silicio (Si) e tragos de
aluminio (Al) e sodio (Na) indicando
produto de reacdo alcali-agregado.
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Figura 92: Micrografia do CPIV (Etapa 2): Figura 93: Espectro dos produtos
regido entre agregado e argamassa coberta registrados pela Figura 93.
por produtos com morfologia tipica da
reacdo alcali-agregado.
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Figura 94: Micrografia do CPIV (Etapa 2): Figura 95: Espectro do conjunto de
a) regido com argamassa e fragmentos de aciculas densas registrado pela Figura 95.
agregado contendo sobre sua superficie
conjuntos de aciculas densas; b) detalhe do
conjunto de aciculas.

Varios estudos com concretos preparados com agregados contendo sulfetos também
constataram a formac&o de cristais de etringita no interior de fissuras e poros, na interface
pasta/agregado e também sobre a superficie do agregado (HASPARYK et al., 2003b;
HASPARYK et al., 2005; TAGNIT-HAMOU et al., 2005; GOMIDES et al.; 2007; ARAUJO,
2008). Com a liberacdo dos ions sulfato, decorrente das reacdes de oxidacdo dos sulfetos,
esses fons deletérios podem reagir com as fases da pasta hidratada, ou seja, com os hidréxidos
de calcio e os aluminatos de célcio, dando origem a etringita expansiva (DELOYE, 1989;
HASPARYK et al., 2003b; HASPARYK et al., 2005; TAGNIT-HAMOU et al., 2005; LEE et
al., 2005; GOMIDES et al., 2007; ARAUJO, 2008).
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Em relagdo a uma das morfologias dos cristais de etringita, aciculas longas e finas, que foram
visualizadas nos concretos, principalmente naqueles sem a incorporagdo de adicdo mineral
(CPII e CPIIF), sugere-se que a etringita tenha sido formada devido ao processo de oxidagéo
da pirrotita presente no agregado, como observado também por Ayora et al. (1998). Outros
fatores também podem ter contribuido para que esses cristais apresentassem tais
caracteristicas. Um deles est4 relacionado com o espaco disponivel para cristalizacdo da
etringita, ja que se constatou a presenca de Varios poros de maiores dimensdes nesses
concretos. O outro fator esta relacionado com o pH da solucéo dos poros. Acredita-se que 0
pH do sistema foi reduzido, devido a liberagdo do &cido sulfdrico (H2SO.) pelas reagdes de
oxidacdo dos sulfetos presentes no agregado, o que favoreceria & formagdo das aciculas
longas e finas de etringita (BICZOK, 1972; BRE SPECIAL DIGEST 1, 2001; GOMIDES,
2001; TAGNIT-HAMOU et al., 2005).

A presenca do acido sulfarico justificaria a fragilidade e a pulveruléncia observadas nas
superficies (argamassa) dos concretos em que a escoria de alto-forno foi empregada como
adicdo mineral na Etapa 1, ou seja, CP40 e CP60 (BICZOK, 1972; TAGNIT-HAMOU et al.,
2005). Sabe-se que esse tipo &cido pode promover a dissolugdo quimica dos silicatos de célcio
hidratados (C-S-H), transformando-os em gel de silica, o que resultaria na perda de coeséo e
resisténcia da pasta, principalmente quando a disponibilidade de hidréxido de célcio €
reduzida (BICZOK, 1972; MONTENY et al., 2000; BRE Special Digest 1, 2001; ANDRADE
et al., 2003; TAGNIT-HAMOU et al., 2005). As caracteristicas observadas nos CP40 e CP60
também foram constatadas em amostras de concreto, estudadas por Tagnit-Hamou et
al. (2005), que foram extraidas de fundacdes extremamente fissuradas, em cuja composigao se

utilizou agregado contendo sulfetos.

Outra justificativa plausivel para a fragilidade e pulveruléncia das argamassas dos concretos
CP40 e CP60 pode estar relacionada com a susceptibilidade dos aglomerantes compostos ao
ataque por sulfatos. De acordo com Souza (2006), essa susceptibilidade ¢ maior devido &
baixa concentracdo de hidroxidos de célcio presentes nesses tipos de aglomerantes, haja vista
que normalmente essa fase € a primeira a ser atacada. O autor verificou em seu estudo que o
ataque tradicional por sulfatos continua mesmo na auséncia de hidroxidos de célcio, pois 0s
fons célcio (Ca*?) passam a ser consumidos de outras fontes, ou melhor, dos silicatos de calcio
hidratados (C-S-H), gerando a descalcificacdo dessa fase resistente da pasta de cimento

hidratada, como j& constatado por Taylor (1997).
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Quanto a eficiéncia da escdria de alto-forno como adi¢ao mineral, utilizada nos CP40 e CP60,
para promover o aumento da resisténcia quimica do concreto ao ataque por acido, esta
também n&o foi constatada quando a fonte de fons deletérios (H") foi externa, de acordo com
Chang et al. (2005).

A outra morfologia observada para os cristais de etringita foi a de aciculas pequenas ou
curtas, encontradas as vezes finas e outras vezes macicas, detectadas preferencialmente nos
concretos que incorporavam algum tipo de adicdo mineral (CP40, CP60, CPIII e CPIV). No
caso de cristais finos e macigos de etringita, cujas caracteristicas sdo tipicas de concreto
atacado por ions sulfato, geralmente esse tipo de etringita se forma em sistemas com espacos
restritos, ou seja, com poucos poros, e em argamassas densas, como se evidenciou nos
referidos concretos (GOMIDES, 2001; LEE et al., 2005).

Ainda com relagdo aos produtos visualizados pelo microscopio eletronico de varredura, basta
relatar os dois detectados somente no concreto preparado com CPIV. Um desses produtos
apresentava morfologia do tipo rendada e foi encontrado colmatando o interior de alguns
poros e também a interface pasta/agregado. Em funco da morfologia e dos elementos
quimicos detectados pela microandlise, que caracterizaram uma composicao silico-calcico
potédssica, pode-se relatar que esse produto originou-se pela reacdo Alcali-agregado
(HASPARYK, 1999). A presenca de produtos resultantes desse tipo de reagdo expansiva era
passivel de ocorrer, visto que o agregado foi considerado potencialmente reativo (ver
item 3.3.2). Entretanto, simplesmente pela visualizagdo desse produto, ndo se pode afirmar
que ele é responséavel por alguma expanséo. Seria necesséria a realizagdo de uma microanalise
quantitativa em amostras polidas para avaliar o seu caréter expansivo, como feito por
Hasparyk (1999). Segundo a autora, muitas vezes o gel da reacdo alcali-agregado pode estar

presente, mas dependendo da sua composigdo, esse ndo tem grande carater expansivo.

O outro produto observado no CPIV é representado por um conjunto de aciculas curtas e
densas, em cuja composi¢do se identificou a presenca do elemento ferro. Esse produto foi
observado sobre a superficie de agregados completamente alterados, como também na
argamassa do concreto. Varios estudos revelaram que a formacdo de produtos resultantes da
oxidacdo dos sulfetos pode promover uma variacdo volumétrica muito significativa em
relagdo ao mineral sulfetado presente no sistema, principalmente naqueles em que se detecta o
elemento quimico ferro (AYORA et al., 1998; CASANOVA et al., 1996b, 1997). E

importante relatar que a possibilidade de interagdo entre ao ataque interno por sulfatos,
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decorrente da oxidacdo dos sulfetos, e a reacdo alcali-agregado em concretos, ja havia sido
constatada em outros estudos, como os desenvolvidos por Shayan e Ivanusec (1996) e
Araljo (2008).

As imagens ampliadas de varias interfaces pasta/agregado visualizadas, principalmente nos
concretos moldados para Etapa 1, realizadas no MEV, permitiram verificar a presenca de
fissuras que partiam do agregado fragmentado, estendendo-se pela pasta, conforme registrado
pela Figura 96. Essa caracteristica € tipica e evidencia expansdo do agregado, de acordo com
Tagnit-Hamou et al. (2005). Tal afirmagdo comprova a suposi¢cdo proposta anteriormente,
durante a realizacdo das analises por microscopia Otica (item 4.2.2), de que a expansdo dos
agregados utilizados nos concretos da Etapa 2 ndo ocorreu ou foi realmente bem menos

intensa.

. Grao de
guartzo

Detector = QESD 20pm Date :5 Sep 2006
ﬁ FURNAS TECNOLOGIA e

Figura 96: Micrografia do CP60 (Etapa 1): interface pasta/agregado
contendo sulfetos apresentando fissuras e fragmentacdo de ambos os
sistemas.

Concernente a fissuragdo observada nas argamassas dos concretos, principalmente nos da
Etapa 1, essa pode estar associada também as reacfes quimicas de descalcificacdo dos
silicatos de calcio hidratados (C-S-H), resultando em perda de resisténcia e deterioracdo do
material (SOUZA, 2006; TAYLOR, 2007).

Para finalizar, acredita-se que a presenca de fissuras sobre as superficies dos agregados e nas
interfaces pasta/agregado mais frageis, decorrentes do processo de oxidacdo dos sulfetos,
pode ter afetado a porosidade e a permeabilidade dos concretos, ao longo do tempo, tornando-
as maiores. Isso justificaria a presenca da intensa umidade observada na superficie interna dos

concretos moldados para a Etapa 1 durante a fase de extracdo de agregados e argamassas para
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a realizagdo de especificos ensaios (item 4.2.1). Deve-se ainda relatar que a propria natureza
xistosa do agregado contendo sulfetos utilizado pode ter contribuido para o fendmeno embora,

na Etapa 2, essa umidade ndo tenha sido observada.

4.2.4 Analise Termogravimétrica

A andlise termogravimétrica permitiu identificar e quantificar os produtos quimicos
hidratados presentes nas argamassas extraidas dos concretos preparados para a Etapa 1 do
programa experimental ao completarem 90, 182 e 548 dias de idade. Todas as curvas de TG e
DTG geradas pelas analises termogravimétricas realizadas nas argamassas extraidas dos
concretos preparados para a Etapa 1, nas idades definidas, como também os resultados

oriundos da realizacéo de analises quimicas nessas amostras estdo contidas no Apéndice H.

A determinagdo dos pardmetros, perda ao fogo e residuo insollvel, fazia-se necessaria para o
célculo final dos valores reais concernentes a cada produto hidratado identificado pelas
analises termogravimétricas, sendo esses apresentados na Tabela 12 . Tal procedimento foi
importante, pois se sabia que a proporgdo aglomerante:agregado referente a cada argamassa
extraida de um concreto podia variar, sendo assim imprescindivel determinar a proporcéo
exata, a fim de que as perdas de massa expressas em relagdo ao aglomerante hidraulico

representassem, de fato, a evolugéo da formacéo dos produtos hidratados ao longo do tempo.

Na Tabela 12, apresentada a seguir, estdo descritos os principais produtos hidratados
identificados ao longo do tempo, bem como suas concentragdes nas amostras de argamassa
extraidas dos concretos confeccionados para a Etapa 1 com a realizacdo das analises
termogravimétricas. Como a hidratagdo prossegue ao longo do tempo, a perda de massa total
é variavel com a idade. Sendo assim, todos os valores expressos nas Tabelas H1, H2 e H3 (no
Apéndice H) foram recalculados para a base de ndo volateis e corrigidos para 100% de

aglomerante hidraulico.
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Tabela 12: Perda de massa dos produtos presentes nas argamassas
extraidas dos concretos investigados na Etapa 1, ao longo do tempo.
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Concreto Perda de massa (%)
Amostra agl-(r) inggriente Sigla zgiﬁg agl-l;ircw)griente CASF':_| AFm | CH HE'EC CaCOg; | Total
(%) Gipsita
90 36,1 6,96 | 8,16 599|196 | 541 |2847
CP 1I-F-32 CPIl | 182 38,1 8,02 |8,08|521225| 9,82 |3337
548 25,1 14,97 | 7,03 |4,82|2,00| 6,81 |35,63
Argamassa 90 36,7 6,19 8,82 13,321 1,91 | 6,22 | 26,46
A | Cp 11-F-32+40%EAF | CPA0| 182 | 376 641 | 8,73 |266|205| 7,03 |26,88
concreto 548 26,3 17,85 | 9,20 (2,63|2,47| 5,73 |37,88
90 38,3 3,27 | 7,66 (1,94|2,08| 5,46 |20,41
CP 1I-F-32+60%EAF | CP60 | 182 34,3 6,62 | 7,83|1,78/251| 8,05 |26,81
548 24,1 17,61 | 6,81 (1,48|1,97| 5,33 |3321

Nota: C-S-H = silicato de calcio hidratado; AFt = trissulfoaluminato de calcio hidratado (3CaO.Al,0;.3CaS0,.32H,0);
Gipsita= CaS0,4.H,O; AFm= monossulfoaluminato de calcio hidratado (CaO.Al,05.CaS0,.18H,0); CH = hidréxido de
célcio [Ca(OH),]; B = brucita [Mg(OH),]; Htc= hidrotalcita [MgsAl,(OH)16C03.4H,0] e CaCO3= carbonato de calcio.

Para uma melhor visualizagéo e interpretagéo, alguns dos resultados contidos na Tabela 12

sdo apresentados graficamente pelas figuras a seguir. Na Figura 97, apresenta-se o

comportamento, ou seja, a concentracdo de hidroxido de célcio (CH), determinado nas

argamassas extraidas dos concretos CPII, CP40 e CP60 aos 90, 182 e 548 dias de idade.

Perda de massa (%0)

90

\
182 548
Idade (dias)

Figura 97: Variacdo da perda de massa do produto hidratado hidroxido
de célcio (CH), ao longo do tempo, determinada nas argamassas
extraidas dos concretos da Etapa 1.
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Pode-se notar que, independentemente do tipo de aglomerante hidraulico, houve uma reducéo
desse produto ao longo do tempo. Essa reducdo, ao final dos 548 dias de idade, foi de
aproximadamente 20% para CPII, de 21% para CP40 e de 24% para CP60.

Na Figura 98, verifica-se a variacdo da concentragdo de monossulfatoaluminato de célcio
hidratado ao longo do tempo, determinada nas argamassas extraidas dos trés concretos

analisados, pertencentes & Etapa 1.

20 —=-CPII
—— CP40
. 16 ——CP60
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g 12
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90 182 548

Idade (dias)

Figura 98: Variacdo da perda de massa do produto hidratado
monossulfatoaluminato de célcio (AFm), ao longo do tempo,
determinada nas argamassas extraidas dos concretos da Etapa 1.

A concentragdo de monossulfatoaluminato de célcio hidratado nas amostras investigadas ndo
variou muito ao longo tempo. Observa-se uma redugdo, em média, proxima aos 12% aos 548
dias de idade para o CPIl e CP60 e um aumento da concentragdo desse produto, em torno de
5%, para o CP40. Um fato importante a ser destacado é que esse produto instavel j& aparece

na idade de 90 dias em todos 0s concretos.

Na Figura 99, estdo apresentadas as concentracOes referentes os produtos C-S-H, etringita e
gipsita, j& que a concentracdo relativa a cada um desses produtos ndo pode ser obtida
separadamente devido a sobreposicéo dos seus picos de decomposi¢do. Esses produtos foram
identificados nas argamassas extraidas dos concretos CPIl, CP40 e CP60 referentes aos 90,
182 e 548 dias de idade.
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Figura 99: Variacdo da perda de massa dos produtos C-S-H, etringita
(AFt) e gipsita, ao longo do tempo, determinada nas argamassas
extraidas dos concretos da Etapa 1.

Pode-se observar pela Figura 99 que a concentragdo dos produtos cresce de forma acentuada
dos 90 dias para 548 dias de idade dos concretos, independentemente do tipo de aglomerante
hidraulico. Esse crescimento € mais intenso nos concretos em cuja composicdo a escéria de
alto-forno foi empregada como adi¢do mineral, a saber, CP40 e CP60, sendo 0 aumento da

concentragao desses compostos em torno de 189% e 439%, respectivamente.

A sequir, apresentam-se trés graficos que revelam o comportamento dos principais produtos
identificados, ao longo do tempo, pelas anélises termogravimétricas realizadas nas argamassas
extraidas de cada concreto investigado: CPIl (Figura 100), CP40 (Figura 101) e CP60
(Figura 102).
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Figura 100: Variacdo da perda de massa dos produtos C-S-H/
AFt/Gipsita, AFm e CH, ao longo do tempo, determinada nas
argamassas extraidas do concreto CPIl (Etapa 1).
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Figura 101: Variacdo da perda de massa dos produtos C-S-H/
AFt/Gipsita, AFm e CH, ao longo do tempo, determinada nas
argamassas extraidas do concreto CP40 (Etapa 1).
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Figura 102: Variagdo da perda de massa dos produtos C-S-H/
AFt/Gipsita, AFm e CH, ao longo do tempo, determinada nas
argamassas extraidas do concreto CP60 (Etapa 1).
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Antes de se relatar as hipdteses e justificativas para os resultados apresentados anteriormente
por meio dos graficos, algumas analises devem ser realizadas. Constata-se, ao se observar a
Figura 97, que a concentracdo de hidroxido de célcio é nitidamente inferior nos concretos
preparados com a adi¢do mineral do tipo escoria de alto-forno, ou seja, CP40 e CP60.
Provavelmente, isso ocorreu, primeiro, em decorréncia da propria substituicdo parcial do
aglomerante CP 11-F-32 por 40% e 60%, respectivamente, dessa adigdo na massa total da
composicao; segundo, em funcdo do consumo de parte do hidroxido de célcio, produzido
durante a fase de hidratagdo do CP II-F-32, pela escoria de alto-forno, mesmo sendo essa
adicdo autocimentante, ou seja, ela ndo precisaria desse composto hidratado para originar
produtos cimentantes, como o C-S-H (MEHTA; MONTEIRO, 2008). O mais relevante a ser
relatado, no entanto, é que a concentracdo de hidroxido de célcio foi se reduzindo ao longo do
tempo, independentemente do tipo de aglomerante hidraulico utilizado para a preparagéo do
concreto, como endossado por cada grafico ilustrado nas Figuras 100, 101 e 102, referentes,

respectivamente, ao CPII, ao CP40 e ao CP60.

Na verdade, o que ocorreu em conjunto, tendo como base os resultados apresentados pelos
graficos representados pela Figura 100 até a Figura 102, foi o consumo de hidrdxido de célcio
decorrente das reacbes com os ions sulfato (SO.%) e os fons aluminatos [AI(OH),],
disponiveis nos poros do sistema, para a formacéo de trissulfoaluminato de célcio hidratado
ou monossulfoaluminato de célcio hidratado (TAYLOR; GOLLOP, 1997; COLLEPARDI,
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2003; SOUZA, 2006; METHA; MONTEIRO, 2008). Inicialmente, os ions sulfato podem ter
sido liberados durante a fase de hidratagdo dos aglomerantes hidraulicos. Entretanto, ao longo
do tempo, esses ions deletérios foram resultantes das reacGes de oxidacdo dos sulfetos
presentes nos agregados utilizados na preparagdo dos concretos investigados, conforme

constatado pelas andlises por microscopia ética (ver item 4.2.2).

Quanto aos ions aluminatos, como nada se pode relatar a respeito do teor de C3A presente nos
aglomerantes (CPII, CP40 e CP60), ja que ndo foi possivel determinar a composi¢do Bogue
desses materiais, toda interpretacdo dos resultados foi fundamentada em relacéo ao teor de
Oxidos de aluminio (Al,O3) quantificados pela anélise quimica. A partir dessas anélises,
verificou-se que quanto maior o teor de escéria de alto-forno empregado em substituigéo
parcial ao CP I1-F-32 (CPII), maior era a concentracdo de 6xidos de aluminio contidos na
composicdo do aglomerante. Assim, o CPIl continha em sua composi¢do um teor dxido de

aluminio igual a 5,48%, e 0 CP40 e o CP60, iguais a 7,79% e 9,05%, respectivamente.

Ao se analisar a Figura 98, pode-se notar que a concentracdo de monossulfoaluminato de
célcio hidratado mostrou-se superior em relacdo a concentracdo de trissulfoaluminato de
célcio hidratado, ou seja, etringita, até os 182 dias, provavelmente, devido ao baixo teor de
fons sulfato presente nos concretos até esse periodo. Assim que os sulfetos comegaram a
oxidar-se de forma mais intensa, os ions sulfato passaram a ser liberados, aumentando,
portanto, a concentracdo desses ions deletérios nos poros dos concretos, ao longo do tempo, o
que propiciou a formacdo da etringita, conforme gréfico referente & Figura 99. Outra
possibilidade é que o0s monossulfoaluminatos de célcio hidratado tenham sido
simultaneamente formados e consumidos para formar a etringita, j& que a concentragdo desse

composto manteve-se praticamente constante ao Iongo do tempo.

Com relagdo ainda a etringita (AFt), pode-se afirmar que sua concentracdo esta relacionada
diretamente com os teores de ions aluminato e ions sulfato no sistema; consequentemente,
quanto maior a presencga desses ions, mais elevada é a concentracdo desse produto hidratado
(TAYLOR; GOLLOP, 1997; METHA; MONTEIRO, 2008). Tal afirmacdo endossa a
diferenca observada na concentracdo dos produtos (C-S-H/AFt/Gipsita) identificados pela
analise termogravimétrica, formados principalmente aos 548 dias, entre 0s aglomerantes
preparados com escéria de alto-forno, CP40 e CP60, e o de referéncia, CPIl, conforme

apresentado pela Figura 99.
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4.2.5 Difragdo de Raios X

As andlises por difracdo de raios X realizadas nas argamassas extraidas dos concretos
investigados, apesar de qualitativas, também foram importantes, ja que contribuiram para a
identificacdo dos produtos formados, ao longo do tempo, em decorréncia do processo de

oxidag&o dos sulfetos presentes nos agregados.

Os principais produtos cristalinos identificados foram a portlandita, ou hidroxido de calcio, a
etringita e a gipsita. Esses produtos foram verificados em todos 0s concretos preparados para
a Etapa 1, ou seja, CPIl, CP40 e CP60, em praticamente todas as idades investigadas (28, 90,
182 e 1095 dias). No que diz respeito aos concretos referentes & Etapa 2, a saber, CPIIF, CPII
e CPIV, apenas a gipsita ndo foi detectada, em nenhuma das idades analisadas (90, 182, 728 e
1095 dias), nos concretos confeccionados com aglomerante contendo em sua composigéo a
cinza volante (CPIV) como adicdo mineral. Pelo menos um desses produtos foi também

detectado meio de analises no MEV e/ou de termogravimetria nos concretos investigados.

E de pleno conhecimento que a etringita e a gipsita podem ser encontradas na pasta de
cimento hidratada. Esses produtos, no entanto, podem ser também indicativos de alteracdes
intrinsecas nos concretos devido as reagdes deletérias entre as fases da pasta de cimento e 0s
fons agressivos (SO,* e H") liberados, como ja se sabe, durante o processo de oxidacéo dos

sulfetos.

Inimeros estudos ja revelaram que a etringita e a gipsita sdo produtos tipicos do ataque por
sulfatos, responsaveis por propiciar o surgimento de vérias manifestacbes patologicas que
podem levar as estruturas de concreto a completa deterioracdo. A formacdo de cristais de
etringita pode desencadear a expansdo do concreto e, consequentemente, sua fissuracao
(GOMIDES et al., 2007; MEHTA; MONTEIRO, 2008). Em relacdo a gipsita, essa pode
promover a reducéo progressiva de resisténcia, de rigidez e a perda de massa do concreto, em
decorréncia do enfraquecimento ou da decomposigdo das fases de hidratagdo do aglomerante,
de acordo com vérios pesquisadores, dentre eles Santhanam et al. (2003) e Mehta e
Monteiro (2008).

Alguns autores também acreditam que a formacdo de gipsita pode causar a expansdo
principalmente nas camadas superficiais do concreto, promovendo o0 lascamento destas
(MEHTA; MONTEIRO, 2008). Entretanto, segundo Santhanam et al. (2003), é bastante

dificil mensurar realmente os efeitos que a formacédo de gipsita pode causar na expanséo e na
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perda de resisténcia do aglomerante porque existe a interferéncia dos efeitos decorrentes da

formacé&o de etringita durante o ataque por sulfatos.

Os difratogramas de raios X referentes as argamassas extraidas de todos os concretos

investigados nesta pesquisa estéo contidos no Apéndice I.

4.2.6 Expansdo dos Concretos

Os resultados das expansdes determinadas, ao longo do tempo, nos concretos moldados para
as Etapa 1 e Etapa 2 do programa experimental estdo apresentados graficamente por meio de

curvas ajustadas.

Inicialmente, com o objetivo de se verificar o tipo de comportamento expansivo para cada
concreto moldado, foram realizados varios testes para a modelagem matematica dos
resultados obtidos, sendo apresentada a melhor equagéo obtida para os resultados possiveis de

serem ajustados.

Os concretos referentes & Etapa 1 apresentaram comportamento semelhante, do tipo

exponencial, sendo os ajustes realizados pela seguinte equagao:
y = a.(1- exp (-b.x)) (15)
Em que:
y = expansédo (em %);
x= tempo (em dia).

Na Tabela 13, estdo descritos os parametros a, b e R? dos ajustes para 0s concretos
investigados na Etapa 1 e, na Figura 103, as curvas ajustadas e os respectivos resultados

experimentais referentes a cada concreto apresentam-se graficamente.
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Tabela 13: Parametros determinados nos ajustes para cada concreto
preparado para a Etapa 1.

Concreto Parametros Equacéo
Aglomerante hidraulico | Sigla a b R? y =a.(1- exp (-b.x)
CP 1I-F-32 CPIl | 0,0369 | 0,0013 | 0,722 | Expansdo=0,0369 (1- exp(-0,00130 Id))

CP 11-F-32+ 40%EAF CP40 | 0,0469 | 0,00176 | 0,770 | Expansdo= 0,0469 (1- exp(-0,00176 Id))

CP II-F-32+ B0%EAF | CP60 | 0,0469 | 0,00167 | 0,689 | Expansio= 0,0469 (1- exp(-0,00167 Id))

0.07 o CPl
' Expanséo=0,0369 (1-exp(-0,0013 Id))
A CP40 r?=0,722
0.06 —— Expanséo=0,0469(1-exp(-0,00176 Id)) o
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— Expanséo=0,0469 (1-exp(-0,00167 1d)) a
0.05 r?=0,689 B o £ 5} .
& A
0,04 =] o o
S o o
S o
S 0,03 °
1es] ’
[%2]
c
[as)
=3
5 0,02
0,01
0,00
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200
o]
-0,01

Idade (dias)

Figura 103: Expansdo: curvas de ajuste dos resultados experimentais
determinados para cada concreto moldado na Etapa 1.

Pode-se observar, na Figura 103, que as expansOes crescem gradativamente de forma
acentuada ao longo do tempo, independentemente do tipo de aglomerante utilizado para a
preparacdo do concreto. Tal comportamento pode estar relacionado diretamente com a
formacdo de produtos expansivos, como a etringita, o monossulfoaluminato de célcio
hidratado e a gipsita, 0s quais podem ser resultantes das reagdes quimicas entre as fases
hidratadas da pasta de cimento e os ions sulfato liberados pela oxidacdo dos sulfetos presentes
em alta concentracdo nos agregados empregados para a preparacdo dos concretos

investigados.
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De acordo com Casanova et al. (1997), a formag&o de cristais de etringita pode promover uma
variacdo volumétrica em relacdo ao mineral sulfetado presente no sistema, igual a
172,19 cm®mol de sulfeto. No caso do monossulfoaluminato de calcio, a variacdo chega a ser
superior & da etringita, sendo da ordem de 183 cm*/mol de sulfeto. Por fim, quanto a gipsita, a
variacdo volumétrica decorrente de sua formac&o, resultante da oxidacdo dos sulfetos, é bem
inferior em relacdo aos outros dois produtos do ataque interno por sulfatos citados
anteriormente, sendo o valor igual a 41,63 cm®/mol de sulfeto. Concernente ainda a formacao
da gipsita, h& controvérsias quanto a se esse produto realmente pode causar a expansdo do
concreto (COHEN; MATHER, 1991; TAYLOR; GOLLOP, 1997). Para argumentar em favor
da ideia de que a expanséo observada nos concretos da Etapa 1 tem relagdo com a formacéo
destes produtos, as analises realizadas por meio da microscopia eletrnica de varredura, da
termogravimetria e da difracdo de raios X constataram a presenca de pelo menos dois dos trés

produtos relatados anteriormente.

O mecanismo de expansdo devido a formacdo dos produtos deletérios do ataque interno por
sulfatos pode ser resumido da seguinte forma: provavelmente, nas primeiras idades, os
produtos expansivos originados, etringita e/ou monossulfoaluminato de célcio e/ou a gipsita,
séo formados nos vazios e poros das pastas, mas sem provocar tensdes internas; com o tempo,
esses produtos comegam a colmatar os vazios e poros da pasta, esgotando, assim, a
capacidade de acomodacgéo deles pela estrutura interna da pasta; como consequéncia, pode-se
iniciar a geracdo de tens@es internas no material que séo suportadas pelas regides inalteradas
da pasta de cimento; a partir do momento em que a regido inalterada quimicamente n&o
consegue mais suportar as tensdes de tracdo geradas pelos produtos formados, o fenémeno de

expansdo comeca a se desenvolver nos concretos.

Com base nas afirmagdes relatadas anteriormente, pode-se justificar o comportamento distinto
observado entre os concretos preparados com escoria de alto-forno (CP40 e CP60) e o de
referéncia (CPII). As andlises resultantes das inspecfes visuais e tateis realizadas nos
concretos (ver item 4.2.1), bem como as com o auxilio do microscépio eletrnico de varredura
(ver item 4.2.3), revelaram que a quantidade de poros nos concretos CPII foi sempre superior
a quantidade de poros observada nos concretos CP40 e CP60, havendo, assim, espago para
acomodar os produtos neoformados. Além disso, tais analises permitiram constatar que as
argamassas extraidas destes Gltimos concretos se apresentavam menos densas, mais frageis,
com certa pulveruléncia, e ainda com a presenca de microfissuras na matriz, caracteristica que

pode contribuir para acelerar a expanséo do sistema, segundo Petrov e Tagnit-Hamou (2004).
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Essas caracteristicas, com excecdo das microfissuras, ndo foram observadas nos concretos
CPII. Conclui-se, portanto, que a microestrutura interna dos concretos preparados com a
escoria de alto-forno (CP40 e CP60) contribuiu para que a expansdo se desenvolvesse de
forma mais répida e mais intensa nesses concretos, chegando a superar o valor de 0,04% aos
1029 dias de idade. Sabe-se que esse é 0 nimero preconizado pelas normas americana ASTM
C-1293:2001 e brasileira NBR 15577:2008 como limite aceitavel para a expansdo resultante
da reaco élcali-agregado no concreto até 1 ano de idade. E obvio que as duas manifestacdes
patoldgicas sdo distintas, mas, no caso do ataque interno por sulfatos, decorrente da oxidacdo
dos sulfetos, uma expansdo nessa intensidade, mesmo ocorrendo em um periodo superior ao
definido pelas normas supracitadas, ja pode promover efeitos deletérios na microestrutura do
concreto, afetando assim a estabilidade e a durabilidade do material. Tal afirmacdo sera
comprovada por meio dos resultados obtidos com as inspegdes visuais realizadas nas
superficies externas dos corpos-de-prova prisméaticos e dos ensaios para determinar as
propriedades elastomecanicas dos concretos investigados, ao longo do tempo, ambos descritos

nos proximos itens deste trabalho (item 4.2.7 e item 4.2.8).

Constata-se ainda que, apds aproximadamente 1900 dias (quase aos 5 anos de idade), as
expansdes estdo tendendo & estabilizagdo, o que provavelmente pode ser devido ao proprio
consumo das fases aluminatos da pasta de cimento e & reducdo da quantidade de ions sulfato
liberados pela oxidacdo dos sulfetos, ja que esses estdo se alterando ao longo do tempo.
Assim sendo, esses fatores podem ter contribuido para a reducéo da dindmica do processo
existente. Também se acredita que o principal efeito deletério decorrente da expansdo, ou
seja, a formacdo de microfissuras no sistema, pode estar contribuindo para a estabilidade, ja
gue novos “espacgos” sdo criados no interior da pasta, os quais podem provocar a reducdo na
intensidade da expansdo em determinado periodo. Entretanto, com o passar do tempo, esses
“espacos” podem ser preenchidos por produtos que serdo formados enquanto os ions sulfato
estiverem disponiveis no sistema e assim o processo expansivo poderd continuar. Além do
mais, as microfissuras podem propiciar o surgimento de outros fendmenos patoldgicos, 0s
quais em conjunto com o ataque interno por sulfatos podem acelerar a deterioracdo do
concreto (MEHTA; MONTEIRO, 2008).

Com objetivo de verificar estatisticamente a influéncia do tipo de aglomerante hidraulico
sobre o fendmeno de expansdo dos concretos investigados na Etapa 1, realizou-se uma
analise de varidncia (ANOVA) nas idades de 385 dias e 2038 dias, que corresponderiam,

respectivamente, a aproximadamente 1 ano e 5 anos. A primeira idade foi escolhida
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propositalmente, pois se sabe que as normas americana ASTM C-1293:2001 e brasileira
NBR 15577:2008 prescrevem como limite para investigar o potencial deletério de agregados
empregados em concreto por meio da expansdo a idade de 1 ano. Quanto a Gltima idade, o
objetivo da andlise foi verificar se haveria alguma alteracdo do resultado anterior em uma

idade mais avancada, representada neste estudo por 5 anos (2038 dias de idade).

Os resultados obtidos por meio da analise estatistica de varidncia (ANOVA) estdo
apresentados na Tabela 14, na qual os valores de “F calculados” (Fcal) foram comparados
com os valores de “F tabelados” (Ftab) para um nivel de significancia de 5%. O valor de Ftab
é igual a o =0,05 F (v1, v2), obtidos na tabela contida no Apéndice J, sendo v1 e v2 0s graus

de liberdade do efeito avaliado e do residuo, respectivamente.

Tabela 14: Analise de variancia para as expansdes dos concretos
preparados para a Etapa 1.

Efeito Idade SQ GL MQ Fcal Ftab | Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico +1ano 0,000280 | 2 | 0,000140 5,05 4,46 | Significativo
Erro (residuo) (385dias) | 0000222 | 8 |0,000028 | - - -

Tipo de aglomerante hidraulico +5e1%anos 0,000382| 2 | 0,000191 8,56 5,14 | Significativo

Erro (residuo) (2038dias) | 0000134 | 6 |0,000022| - - -

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicag&o se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com as andlises de variancias, constata-se que existe
diferenca significativa entre o tipo de aglomerante nas idades analisadas, para um nivel de
significancia de 0,05. Em outras palavras, os aglomerantes utilizados revelaram exercer
influéncia sobre o fendbmeno de expansdo, ao longo do tempo, de forma diferenciada.
Adicionalmente, com o0 objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados, foi realizado o teste de Duncan, com comparagdo multipla das médias, sendo 0s

resultados expostos na Tabela 15, apresentada a seguir.
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Tabela 15: Agrupamento das expansdes referentes aos concretos
preparados para a Etapa 1 pelo método de Duncan.

Concreto
Grupo Grupo
. S . Expanséo 1 2
Tipo de aglomerante hidraulico Sigla Idade (Média)
CP II-F-32 CPlI 0,014571 Fkkk
s o +1ano .
CP 1I-F-32+ 40%EAF CP40 (385 dias) 0,024651
CP 11-F-32 + 60%EAF CP60 0,025549 Fkkk
CP I1I-F-32 CPlI 0,036194 Fkokk
+5e%anos
-F- 0, *hkk
CP 11-F-32 + 40%EAF CP40 (2038 dias) 0,048503
CP 11-F-32 + 60%EAF CP60 0,052096 Fkkk

Na Tabela 15, pode-se verificar que os resultados indicaram agrupamento das medias
(GRUPO 1) para os concretos preparados com o aglomerante CP 1I-F-32 com substituicdo
parcial pela escoria de alto-forno, empregada como adi¢do mineral, nos teores de 40% e 60%,
sendo esses, respectivamente, CP40 e CP60, revelando que ndo ha diferenca significativa

entre eles. O CPII, no entanto, encontra-se em um grupo distinto nas idades analisadas.

Ao se analisarem de forma global os resultados apresentados anteriormente, verifica-se que a
escoria de alto-forno, independentemente da concentragdo utilizada no aglomerante hidraulico
CP 11-F-32, ndo desempenhou um efeito benéfico, ou melhor, ndo contribuiu para minimizar o
fendmeno de expansdo decorrente da formagdo de produtos deletérios oriundos da oxidacéo
dos sulfetos. Fica claro, portanto, que sob as condi¢des impostas pela Etapa 1 do programa
experimental, ou seja, agregados com teor de 3,89% de sulfetos de ferro e submetidos a uma
temperatura igual a 23°C + 2°C e umidade relativa igual ou superior a 90%, a melhor opg&o

seria 0 emprego do aglomerante CP 11-F-32 , sem a incorporagéo desse tipo de adigdo mineral.

Conforme relatado anteriormente, procedimentos similares para investigar o comportamento
expansivo dos concretos da Etapa 1, por meio de modelagem matematica, foram adotados
para avaliar cada concreto moldado também na Etapa 2. Apenas os resultados experimentais
referentes ao concreto preparado com o aglomerante CP 1V-32, no entanto, foram possiveis de
serem ajustados por meio de uma curva. Do ponto de vista matematico, os resultados relativos
aos demais concretos ndo permitem nenhum tipo de ajuste aceitavel, ndo sendo, portanto,

obtidas as equagdes apropriadas.

O concreto preparado com o aglomerante CP IV-32 referente & Etapa 2 apresentou
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comportamento semelhante aos concretos da Etapa 1, do tipo exponencial, sendo o ajuste

realizado pela equacéo apresentada a seguir:
y = a.(1- exp (-b.x)) (16)
Em que:
y = expansédo (em %);
x= tempo (em dias).

Na Tabela 16, estdo descritos os parametros a, b e R? do ajuste realizado para o concreto
CP 1V-32 investigado e, na Figura 104, estdo apresentados graficamente os pontos referentes
a todos os resultados experimentais obtidos para cada concreto moldado para a Etapa 2 e a

curva ajustada para o concreto CPIV.

Tabela 16: Pardmetros determinados no ajuste para o concreto CPIV
preparado para a Etapa 2.

Concreto Parametros Equacéo
Aglomerante hidraulico | Sigla a b R? y = a.(1- exp (-b.x))
CP IV-32 CPIV | 0,0317 | 0,0023 | 0,674 |Expansdo=0,0317 (1-exp(-0,0023 Id))
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Figura 104: Resultados experimentais das expansdes referentes a cada
concreto moldado para a Etapa 2 e a curva de ajuste para o CPIV.

Observa-se, primeiramente, ao se analisar a Figura 104, um comportamento bastante
semelhante entre os concretos preparados com CP 1I-F-32 (CPIIF) e os com CP 111-40-RS
(CPIII): praticamente todos os valores referentes as expansfes determinadas com 0 ensaio sao
(pontos ® e A) inferiores a 0,01% até os 1029 dias de idade. Diferentemente, os valores
concernentes ao concreto preparado com CP 1V-32, ou seja, 0s pontos azuis que se destacam
visivelmente no grafico, revelaram um crescimento gradual da expansdo ao longo do tempo,
como pode se notar com o auxilio da curva de ajuste, sendo o valor dessa em torno de 0,03%
aos 1029 dias. As analises decorrentes das inspecBes visuais e tateis, como também as
analises no microscopio eletronico de varredura e por difracdo de raios X realizadas nos
concretos investigados na Etapa 2, podem ajudar a explicar o que realmente acarretou a

diferenca observada com relagdo as expansoes.

As anélises visuais (a olho nu) e tateis realizadas ao longo do tempo nos concretos preparados
com CP IV-32 possibilitaram constatar que as argamassas extraidas desses se apresentavam
mais densas, mais homogéneas, mais compactas e mais resistentes, ao se comparar com as
argamassas dos demais concretos moldados para Etapa 2. Além disso, 0s poucos poros

observados nas argamassas eram de dimensfes infimas, estando a maior parte deles vazia.

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos



156

Tais caracteristicas também foram evidenciadas ao se realizar a analise por microscopia
eletronica de varredura (MEV) nesse concreto aos 1095 dias de idade (3 anos). Essa analise,
em nivel microestrutural, também permitiu identificar alguns poros parcialmente preenchidos
por cristais de etringita e totalmente preenchidos com produtos sugestivos da reacéo alcali-

agregado (RAA), sendo esses produtos identificados por meio de microanalises.

Os cristais de etringita observados sempre se apresentavam curtos e geralmente macigos,
morfologia tipica do produto resultante do ataque por sulfatos quando formado em ambientes
restritos, segundo Mehta (1976). A presencga de etringita foi detectada, ao longo do tempo,
pelas andlises de difracdo de raios X, sendo que sua formacéo pode ter sido favorecida pela
elevada concentracéo de 6xidos de aluminio (12,97%), ou seja, de ions aluminatos detectados
na composicdo do CPIV e de ions sulfato liberados com oxidacdo dos sulfetos, mesmo em

baixa concentragdo nos agregados.

As literaturas referentes ao ataque por sulfatos e a reacdo alcali-agregado afirmam que os
produtos resultantes desses fendmenos patolégicos podem ser extremamente expansivos sob
condicBes adequadas. Segundo Lério (1998), a formagao de cristais de etringita pode gerar um
aumento de volume de aproximadamente 227% em relagdo aos compostos que deram origem
a esse produto. Quanto ao aumento de volume devido a formacéo do gel da RAA, ou melhor,
a intensidade da expanséo que o gel pode gerar no concreto, esse estd condicionado a varios
fatores, dentre eles, elevada umidade no ambiente (HASPARYK, 1999).

Outro produto observado com o auxilio da MEV com certa frequéncia, principalmente sobre a
superficie dos agregados alterados e também misturado entre os fragmentos do agregado
deteriorado e a argamassa do concreto, foi um conjunto de densas aciculas em cuja
composicdo quimica se detectou a presenca do elemento ferro (ver Figura 94). Tem-se o
conhecimento de que outros produtos resultantes da oxidagdo dos sulfetos podem promover
uma variagdo volumétrica muito significativa em relacdo ao mineral sulfetado presente no
sistema, como por exemplo, os sulfatos de ferro hidratados, os quais foram também
encontrados nas barragens de Graus e Tavascan, localizadas na Espanha (BERUBE et
al.,1986; CASANOVA et al., 1996b, 1997). Por motivos desconhecidos, infelizmente as
microanalises realizadas ndo detectaram a presenca de outros elementos quimicos que
pudessem identificar algum desses produtos no concreto CPIV. Nem mesmo com a difragdo
de raios X (DRX) foi possivel identificar qualquer produto em que o elemento ferro estivesse

presente. Mas ndo se descarta a hipGtese de que a formagdo dos produtos contendo ferro em
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sua composicdo possa ter contribuido também para intensificar a expansdo, ao longo do
tempo, nos concretos preparados com CP IV-32, ja que eles ndo foram identificados nos

demais concretos pertencentes a Etapa 2.

De forma similar, como j& constatado anteriormente para os concretos CP40 e CP60 da
Etapal, o bom estado da microestrutura interna do concreto CPIV impossibilitou a
acomodagdo “passiva” dos produtos. Portanto, por falta de espago, a formagéo e o
crescimento desses ao longo do tempo podem ter promovido maior expansdo do material.
Provavelmente, a expansdo se tornou mais intensa devido a interagéo entre o ataque interno
por sulfatos e a possivel reacdo alcali-agregado, como j& constatado em outros estudos por
Shayan e lvanusec (1996) e por Aradjo (2008). Deve-se ainda acrescentar a esses dois fatores,
a ineficiéncia da cinza volante ao ataque interno por sulfatos, comportamento também
evidenciado por Taylor (1997), mas no ataque classico por sulfatos. Em relacdo a reacdo
alcali-agregado, sabe-se que essa adi¢do mineral normalmente apresenta bom desempenho

frente a este fendmeno patologico.

Com relacdo ao bom desempenho do concreto CP 111-40-RS (CPIII) frente & expanséo, varios
fatores podem ter contribuido para esse resultado. O primeiro deles certamente pode estar
relacionado com a baixa concentragdo de ions sulfato no sistema, haja vista que o teor de
sulfetos presentes no agregado era inferior a 0,60% e esses estavam pouco oxidados,
conforme revelado pela microscopia 6tica. O segundo fator relaciona-se & quantidade de ions
aluminatos no sistema. De acordo com as andlises quimicas realizadas nos aglomerantes
empregados na Etapa 2, o CPIII continha uma quantidade de 6xidos de aluminio inferior em
torno de 43% em relagéo ao CPIV. Esse resultado confirma que havia uma quantidade menor
de aluminatos necessarios para formar a etringita no concreto CPIII, o que justificaria as suas
menores expansdes. 1sso pode ser endossado pela difragéo de raios X (DRX), que detectou no
CPIIl a presenca de gipsita em todas as idades analisadas neste estudo, sendo esta formada em
sistemas com alta concentracdo de ions sulfato (THAULOW,; JAKOBSEN, 1997; MEHTA,;
MONTEIRO, 2008). A formagdo da gipsita em concentragdo superior a da etringita poderia

explicar a baixa expanséo constatada no concreto CPIII.

Finalmente, quanto ao concreto preparado com CP I1I-F-32 (CPIIF), esse apresentava a
microestrutura mais adequada para o crescimento e a acomodagao dos produtos resultantes do
ataque interno por sulfatos, etringita e gipsita, detectadas pelo MEV e/ou pela DRX, sem

causar expansdo: a presenca de inimeros poros de maiores dimensfes ao se comparar com 0s
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observados nos demais concretos da Etapa 2. Esse sistema possuia também uma elevada
concentragdo da fase hidroxido de célcio, j& que o aglomerante ndo continha em sua
composic¢do nenhum tipo de adicdo mineral, além da presenca dos ions sulfato e aluminatos, o
que favoreceu a formacéo de cristais de etringita. A alta concentragéo de cristais de etringita,
longos e delgados, que preenchiam, de forma total ou parcial, os poros e vazios do concreto
CPIIF, como verificado por meio do microscopio eletronico de varredura, pode ter
contribuido para que a expansdo desse concreto fosse maior que a do CPIIl, apesar de essa
diferenca ndo ser tdo expressiva ou significativa, como comprovado estatisticamente a seguir
(ver Tabela 18).

E relevante relatar que, apos os 1029 dias de idade, durante a realizacdo dos ensaios para
determinar as expansdes dos concretos investigados, constatou-se uma incoeréncia ou uma
grande disperséo entre as leituras referentes a cada concreto. Provavelmente, isso ocorreu em
decorréncia da instabilidade de algum dos pinos fixados nas superficies dos concretos, ja que

alguns deles tiveram de ser colados por terem se soltado ao longo dos ensaios.

Tendo como objetivo verificar estatisticamente a influéncia do tipo de aglomerante hidraulico
sobre o fendmeno de expansdo do concreto investigado na Etapa 2, realizou-se uma anélise
de variancia nas idades de 353 dias e aos 1643 dias, que corresponderiam, respectivamente, a
aproximadamente 1 ano e 5 anos. A escolha das idades para as analises estatisticas (ANOVA)
obedeceu aos mesmos critérios adotados e relatados anteriormente para os concretos da

Etapa 1, sendo os resultados obtidos apresentados pela Tabela 17, a seguir.

Tabela 17: Analise de variancia para as expansdes dos concretos
preparados para a Etapa 2.

Efeito Idade SQ GL MQ Fcal Ftab | Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico +1ano 0,000497 | 2 | 0,000248 | 126,79 | 5,79 | Significativo
Erro (resfduo) (353 dias) | 0000010 | 5 |0,000002| - - -

Tipo de aglomerante hidraulico +4eYanos 0,000660 | 2 | 0,000330 | 29,05 6,94 | Significativo

Erro (residuo) (1643dias) | 0000045 | 4 |0,000011| - - -

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicagéo se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com as andlises de variancias, constata-se que existe

diferenca significativa entre o tipo de aglomerante hidraulico, nas idades analisadas, para um
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nivel de significAncia de 0,05. Em outras palavras, os aglomerantes utilizados revelaram
exercer influéncia diferenciada sobre o fendbmeno de expansdo, ao longo do tempo.
Adicionalmente, com o0 objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados, foi realizado o teste de Duncan com comparagdo multipla das médias, sendo 0s

resultados expostos na Tabela 18.

Tabela 18: Agrupamento das expansoes referentes aos concretos
preparados para a Etapa 2 pelo método de Duncan.

Concreto
- Grupo Grupo
Tipo de aglomerante hidraulico Sigla Idade Ii)gﬂpggfso 1 2
CP I11-40-RS CPIHII 0,003385 Fkkk
+1ano ke
CP I1I-F-32 CPIIF (353 dias) 0,004576
CP IV-32 CPIV 0,019721 Fkkk
CP I1I-F-32 CPIIF 0,019126 Fkkk
+ 4 e anos e
CP I11-40-RS CPIHII (1643 dias) 0,024385
CP IV-32 CPIV 0,040964 Fkokk

Na Tabela 18, pode-se verificar que os resultados indicaram dois distintos agrupamentos
resultantes das médias obtidas. O primeiro grupo (GRUPO 1), concernente aos concretos
preparados com CP 1I-F-32 (CPIIF) e aos preparados com CP 111-40-RS (CPIIl), as médias
das expansdes foram bem inferiores as meédias do segundo grupo (GRUPO 2), em que o
concreto preparado com CP 1V-32 (CPIV) foi incluido. Portanto, em resumo, a analise indica

que ndo h4 diferenca significativa entre os aglomerantes CPIIF e CPIII.

Para uma visualizacdo geral do comportamento dos concretos moldados para Etapa 1 e
Etapa 2, estéo ilustradas, na Figura 105, a seguir, as curvas ajustadas, bem como os resultados

experimentais referentes a expanséo de cada concreto investigado.
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Figura 105: Expansdo dos concretos moldados para a Etapa 1 e
Etapa 2 do programa experimental.

Ao se observar o gréfico, ilustrado pela Figura 105, conclui-se que a expansdo decorrente do
ataque interno por sulfatos estd diretamente relacionada ao teor de sulfetos contidos no
agregado empregado para a confeccdo do concreto e a concentragcdo de ions aluminato
presente no aglomerante hidraulico utilizado, e também a microestrutura interna do concreto,
ou seja, a densidade de sua matriz. Assim sendo, quanto maior for a concentracéo de sulfetos
e de ions aluminato presentes no concreto, maior serd a expansao. Esse fendmeno, entretanto,
pode se intensificar quanto mais densa for a microestrutura interna desse sistema, ou seja,

quanto mais homogéneo, mais compacto e menos poroso for o concreto.

Todos os valores referentes as variacOes lineares, ou seja, as expansdes obtidas de cada

concreto investigado, estdo dispostos em tabelas apresentadas no Apéndice L.

4.2.7 Inspecédo Visual nas Superficies Externas dos Concretos

O objetivo da inspecdo visual nos corpos-de-prova prisméticos referentes a cada concreto
moldado foi o de diagnosticar ao longo do tempo as principais manifestagdes patoldgicas

decorrentes do processo de oxidagdo dos sulfetos contidos nos agregados utilizados em suas
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composicoes.

Inicialmente, j& aos 78 dias de idade, pequenos pontos de oxidacéo foram observados sobre as
superficies dos concretos preparados para a Etapa 1 da pesquisa, ou seja, CPIl, CP40 e CP60.
Ao longo dos 2038 dias ou cerca de 6 anos de idade, tal manifestagdo acentuou-se, sendo
constatado visualmente nesses concretos o surgimento de outras manifestacdes patoldgicas

tipicas do processo de oxidacéo dos sulfetos, como:
» manchas de ferrugem sobre as superficies;
» eflorescéncias brancas superficiais;
» desagregacdo ou deterioragdo do material.

Importante relatar que as manifestaces patologicas descritas, anteriormente, foram muito
mais intensas justamente nos concretos preparados com aglomerantes em cuja composigéo a
escoria de alto-forno moida foi empregada como adi¢do mineral em substituicdo parcial ao

aglomerante de referéncia (CP 11-F-32), ou seja, no CP40 e CP60.

Nos concretos referentes a Etapa 2, a saber, CPIIF, CPIlIl e CPIV, nenhuma das
manifestacBes patoldgicas descritas anteriormente foi observada até os 1643 dias de idade, ou
seja, até aproximadamente 5 anos. As superficies externas desses concretos encontram-se em

perfeito estado.

As fotografias (Figura 106 até a Figura 113) apresentadas a seguir registram as principais
caracteristicas visuais ou manifestacdes patoldgicas concernentes ao processo de oxidagdo dos

sulfetos observadas apenas nos concretos da Etapa 1.
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Figura 106: CP60 aos 78 dias de idade: Figura 107: CP40 aos 1337 dias de idade:
superficie do concreto esbranquicada e superficie do concreto com aspecto
com pequenos pontos de oxidagéo. esbranquicado, com pontos de oxidacdo e

manchas de ferrugem.

Figura 108: CP40 aos 1337 dias de idade: Figura 109: CP40 aos 1421 dias de idade:
superficie do concreto coberta por p6 de superficie do concreto esfarelando ou
coloragcdo marrom e branca (eflorescéncia desintegrando.

branca) e pontos de oxidacao.
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Figura 110: CPII aos 1653 dias de idade: Figura 111: CP60 aos 1653 dias de idade:

pequena regido da aresta do prisma de aresta do prisma de concreto coberta por
concreto lascada e coberta por produtos de colora¢do marrom, indicando
eflorescéncia branca. deterioracdo da pasta de cimento.

lascamento

v

Figura 112: CP60 aos 2038 dias de idade: Figura 113: CP60 aos 2038 dias de idade:

superficie do concreto com tonalidade superficie do concreto com manchas de
amarronzada, com manchas de ferrugem, ferrugem e com arestas lascadas ou
arestas corroidas e desintegrando-se ao corroidas.

simples toque.

Os pontos e as manchas de ferrugem visualizadas nas superficies dos concretos da Etapa 1
indicam que ocorreu a formagdo de compostos a base de ferro, como os hidréxidos de ferro, ja
que tais produtos sao responsaveis por esse tipo de manifestacdo patoldgica, de acordo com os
pesquisadores Steger e Desjardins (1978), Casanova et al. (1997) e Bromley (2003).
Provavelmente, o hidroxido formado em decorréncia das reagdes de oxidagao dos sulfetos de
ferro, principalmente daqueles contidos nos agregados préximos a superficie do concreto, é a

goetita, pois essa foi identificada nas analises realizadas pela MEV.

A outra manifestacdo patoldgica observada, porém de forma menos intensa quanto as

manchas de ferrugem nas superficies dos concretos, foi a eflorescéncia branca, constatada
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também em vérias estruturas de concreto confeccionadas com agregados contendo sulfetos
(AYORA et al., 1998; ARAUJO, 2008). Sabe-se que os sulfetos, ao sofrerem o processo de
oxidag&o, liberam sais de sulfato, como por exemplo, o sulfato de ferro (FeSOs) e o sulfato de
cobre (CuSQO4) (ZHOU et al., 2006). Esses produtos formados, e que possivelmente aderiram
a superficie dos agregados, ao serem solubilizados, podem ter sido lixiviados para a superficie
externa dos corpos-de-prova de concretos. O principal fator para esse fendémeno se
desenvolver estava disponivel no sistema, qual seja, a presenca de &gua, ou melhor, de uma
elevada umidade na camara imida. Além disso, como ja relatado anteriormente nas analises
visuais e tateis (4.2.1) e pelo MEV (4.2.3), ndo se pode descartar que as microfissuras
observadas nos agregados e nas argamassas dos concretos, resultantes da oxidagdo dos
sulfetos, tenham contribuido para que a umidade penetrasse no interior do material,

propiciando, assim, que todo o processo se desencadeasse.

Apesar de ndo ter sido verificado, a presenca de fissuras nas superficies externas dos
concretos, a formagéo dos produtos resultantes da oxidagdo dos sulfetos, como a goetita,
etringita e gipsita, e a presenca de microfissuras nos agregados e na argamassa do concreto
podem ter afetado de forma deletéria a microestrutura do material. Certamente, a
concentracdo desses produtos pode ndo ter sido suficiente para promover a fissuragdo do
concreto. De qualquer forma, ao serem formados em regiGes proximas as camadas
superficiais, principalmente nas arestas do corpo-de-prova de concreto, e sendo produtos
expansivos, podem promover um esforco de tragcdo nessas regides, 0 que resultaria na
microfissuracéo, a qual pode levar ao lascamento superficial do concreto, com subsequente

remocéo desse material, como registrado pelas Figuras 110, 112 e 113.

Outra explicacdo para a remogdo, o lascamento ou a deterioragdo observada nos concretos
pode estar relacionada com a formacdo da gipsita, detectada pela termogravimetria e DRX.
De acordo com Vvarios pesquisadores, entre eles Santhanam et al. (2001), a formacdo desse
composto pode promover a reducéo da rigidez e da resisténcia do concreto, podendo leva-lo a
deterioracdo. Além disso, tal fendmeno pode ser consequéncia das reagBes quimicas de
descalcificacdo dos silicatos de célcio hidratados (C-S-H) pelo ataque interno por sulfatos, ja
que essas fases hidratadas sdo consideradas responsaveis pela resisténcia da pasta de cimento
(TAYLOR, 2007).
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4.2.8 Propriedades Elastomecanicas dos Concretos

O comportamento dos concretos investigados em relacdo a resisténcia mecanica frente ao
ataque interno por sulfatos é apresentado e avaliado a seguir. Experiéncias reais de campo
revelam que a deterioracdo e a perda de resisténcia do concreto oriundas do ataque por
sulfatos geralmente sdo mais importantes do que a expanséo e a fissuragdo desse material
quando investigado em estudos de laboratérios (TAYLOR, 1997). As analises apresentadas
anteriormente, concernentes as inspecdes visuais nas superficies externas dos concretos,
corroboram a primeira parte dessa afirmacéo, j& que varias manifestagdes patoldgicas
resultantes do ataque interno por sulfatos decorrentes da oxidagdo dos sulfetos foram
constatadas. E de conhecimento que algumas dessas manifestagbes podem comprometer o

desempenho e a durabilidade de uma estrutura de concreto.

4.2.8.1 Resisténcia a compressao

As médias dos resultados provenientes do ensaio para avaliar a resisténcia & compressdo de
todos os concretos investigados pelo programa experimental, tanto da Etapa 1 quanto da
Etapa 2, ao longo do tempo, estdo apresentadas na Tabela 19. Deve-se relatar que o Teste de
Dixon, prescrito na norma americana ASTM E 178-02, foi utilizado para diagnosticar os
valores espurios dentre os resultados individuais de cada concreto, sendo esses eliminados do

célculo da média.

Tabela 19: Resultados da média das resisténcias & compressao obtidos
para os concretos investigados.

Ensaio com corpos-de-prova cilindricos Resisténcia a compressao (MPa)

10cm x 20 cm Idade (dias)

Aglomerante hidraulico é(')%'?rgfo 28 | 90 | 182 | 365 | 510 | 728 | 1095
- CP II-F-32 CPII 35,2 40,9 45,9 - 51,9 - 58,8
% CP 1I-F-32 + 40%EAF CP40 37,8 41,3 43,2 - 50,1 - 56,0
L CP 1I-F-32 + 60%EAF CP60 30,3 38,7 43,0 - 48,8 - 53,0
«~ CP Il F-32 CPIIF 33,1 35,6 37,8 36,4 - 37,0 40,7
§ CP 111-40-RS CPII 32,2 39,0 41,1 37,4 - 43,6 447
i CP IV-32 CPIV 33,2 38,6 38,4 39,7 - 37,7 38,0
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Constata-se que, independentemente do tipo de aglomerante utilizado, os concretos moldados
para a Etapa 1 apresentaram valores referentes a resisténcia & compressao sempre superiores
aos determinados para os concretos moldados para a Etapa 2. Além disso, tais valores
crescem de forma gradativa e acentuada ao longo do tempo. O mesmo comportamento,
entretanto, ndo € observado nos concretos da Etapa 2. Uma hipotese para esse comportamento
diferenciado pode estar relacionado diretamente com alguma manifestacdo patoldgica

resultante do processo de oxidagdo dos sulfetos.

Para uma melhor interpretacdo dos resultados referentes & resisténcia a compressdo dos
concretos moldados para a Etapa 1, algumas anélises estatisticas foram realizadas, sendo
apresentadas a seguir. Posteriormente, sdo tecidas analises mais detalhadas, bem como

justificativas para os principais resultados determinados.

Apresenta-se, primeiramente, o melhor modelo matemético determinado para representar o
comportamento da resisténcia & compressdo de cada concreto moldado para a Etapa 1 ao
longo do tempo, o qual foi obtido ap6s a realizacdo de vérias tentativas de ajuste para 0s

resultados referentes a essa propriedade, sendo sua equagéo descrita abaixo:
y=1/(a+ b x° (7)
Em que:
y = fc = resisténcia & compressdo (em MPa);
x= Id = idade (em dias).

Na Tabela 20, estdo descritos 0os parametros a, b, ¢ e R® dos ajustes para 0s concretos
investigados na Etapa 1 e, na Figura 114, estdo apresentados graficamente as curvas ajustadas

e 0s respectivos resultados experimentais referentes a cada concreto.
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Tabela 20: Pardmetros determinados nos ajustes das resisténcias a
compresséo de cada concreto preparado na Etapa 1.

Concreto Paréametros Equacéo
Aglomerante hidraulico | Sigla a b Iy R? y=1/(a+b x°
CP II-F-32 CPIl | -0,007 | 0,050 | -0,107 | 0,947 fc=1/(-0,007 + 0,050 1d°%")

CP II-F-32 + 40%EAF | CP40 | -0,103 | 0,140 | -0,020 | 0,902 fc= 1/(-0,103 + 0,140 1d %%

CP II-F-32 + 60%EAF | CP60 | 0,015 | 0,071 | -0,413 | 0,946 fc= 1/(0,015 + 0,071 1d %)
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Figura 114: Resisténcia a compressdo: curvas de ajuste para 0s
resultados experimentais referentes a cada concreto moldado para a
Etapa 1.

A partir da Figura 114, observa-se o crescimento gradativo e acentuado, ao longo do tempo,
da resisténcia & compressdo dos concretos preparados para a Etapa 1. N&o poderia ser
esperado outro comportamento, haja vista que as analises realizadas por meio da microscopia
Otica revelaram intensa oxidacdo dos sulfetos, que resultou na formacdo de produtos
expansivos, como a etringita e gipsita, identificadas pela microscopia eletronica de varredura,
pela difragdo de raios X e pela termogravimetria. Além desses, outros produtos resultantes da
prépria oxidagdo dos sulfetos também foram encontrados pela microscopia 6tica e eletrnica

de varredura, a saber, 6xidos e hidréxidos de ferro.
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Sabe-se que a formagdo dos produtos relatados anteriormente no interior de poros ou quando
depositados nos vazios da argamassa, como também na interface pasta/agregado, podem
colmatar esses espacos, promovendo um ganho de resisténcia (GOMIDES, 2001; ARAUJO,
2008). Quando se esgota, no entanto, a capacidade de acomodacdo deles, pode-se iniciar a
fissuracdo do concreto, a qual propiciara a entrada de outros agentes agressivos ao interior do
material ou, como no caso deste estudo, de agentes aceleradores do processo de oxidagdo dos
minerais: umidade e oxigénio. Assim, como ainda existem sulfetos sdos, ou inalterados, nos
agregados, de acordo com as analises no microscopio Otico, a oxidagdo desses pode vir a
ocorrer com o tempo e novos produtos podem ser formados. Com o decorrer desse processo,
as tensOes internas podem se intensificar, provocando provavelmente reducdo gradativa da
capacidade de resisténcia do concreto (AL- AMOUDI et al.,, 1995; GOMIDES, 2001).

Entretanto, na presente pesquisa, esse comportamento ndo foi observado até a idade avaliada.

Com o objetivo de verificar estatisticamente a influéncia tanto do tipo de aglomerante quanto
da idade sobre a resisténcia & compressao dos concretos investigados na Etapa 1, realizou-se

uma andlise de variancia, cujos resultados se apresentam na Tabela 21.

Tabela 21: Analise de variancia dos valores correspondentes a
resisténcia & compressdo dos concretos preparados para a Etapa 1 nas
idades definidas.

Efeito SQ GL MQ Fcal Ftab Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico 146,5 2 73,2 15,36 3,22 Significativo
ldade 2988,6 4 7471 156,65 2,59 Significativo
Tipo de aglomerante hidraulico x Idade 715 8 8,9 1,87 2,17 | Nao significativo
Erro (residuo) 200,3 42 4.8 - - -

R%noa= 0,943

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da anéalise, com a indicag&o se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com a analise de variancia, constata-se que existe diferenca
significativa entre o tipo de aglomerante, ou seja, eles ndo séo semelhantes entre si, e também
entre as idades analisadas para um nivel de significancia de 0,05. Isso significa que cada uma
dessas variaveis (efeitos) independentes, tomadas isoladamente, exerce influéncia sobre a

resisténcia & compressao.
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Com relagdo a interacdo entre as duas variaveis analisadas, o resultado apresentado ndo indica
uma sinergia entre elas, demonstrando que o efeito que uma variavel exerce sobre a

resisténcia & compressdo independe da outra varidvel associada a ela.

Por fim, a andlise de varidncia mostrou, por meio do valor resultante do coeficiente de
determinacdo do modelo adotado (R?meq = 0,943), que 94% da variacdo total dos resultados de

resisténcia & compressdo podem ser explicados pelo modelo, ou seja, pelas variaveis adotadas.

Adicionalmente, com o0 objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados em relacdo ao tipo de aglomerante, foi realizado o teste de Duncan com

comparacdo multipla das médias, sendo os resultados expostos na Tabela 22, a seguir.

Tabela 22: Agrupamento das resisténcias & compressao dos concretos
preparados para a Etapa 1 pelo método de Duncan em relacéo ao tipo
de aglomerante hidraulico.

Concreto Grupo Grupo
Tipo de aglomerante hidraulico Sigla Resist?\;llg:je?;_c,(\)ﬂn;%esséo 1 2
CP II-F-32 + 60%EAF CP60 42,2 Fkokk
CP II-F-32 CPII 45,9 falalaie
CP II-F-32 + 40%EAF CP40 46,1 Fkokok

Com o auxilio da Tabela 22, verifica-se que os resultados experimentais relativos a cada
concreto resultaram em médias muito proximas; mesmo assim, dois agrupamentos distintos
foram obtidos. O primeiro grupo (GRUPO 1), relativo aos concretos CPIl e CP40, apresentou
medias das resisténcia & compressdo superiores, em torno de 9%, em relacdo a média obtida
para o concreto CP60 disposto no segundo grupo (GRUPO 2). Em resumo, ndo ha diferenca

significativa entre o CPIl e CP40 frente a resisténcia & compresséo.

Apobs a apresentacdo de todos os resultados e andlises sucintas relativas a propriedade
analisada nos concretos da Etapa 1, fica mais facil justificar o comportamento observado para
cada concreto. De acordo com a andlise estatistica (ver Tabela 22), os aglomerantes
empregados no CPIl e CP40 ndo possuem diferenca significativa entre si, motivo pelo qual os
concretos apresentaram 0 mesmo comportamento quanto a resisténcia, quando utilizados com
agregados contendo sulfetos. Entretanto, é necessario cautela com relacdo a esses resultados.

O ganho de resisténcia do CPII, até os 1095 dias de idade, provavelmente ocorreu em funcéo
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do aumento da concentracdo de produtos formados, etringita, em seus poros, como Vverificado
pelo MEV e comprovado pela DRX e pela termogravimetria. Portanto, o ataque interno por
sulfatos pode ter contribuido apenas para aumentar a resisténcia mecénica do concreto, ou
seja, ndo se iniciou a fase critica do ataque, haja vista que as argamassas do CPII ainda

estavam densas e menos microfissuradas, em relagdo ao CP40, como ja constatado pelo MEV.

Com relagdo ao CP40, esperava-se, caso ndo houvesse o ataque por sulfatos, que os valores
referentes a resisténcia desse concreto fossem inferiores aos do CPIl (MEHTA; MONTEIRO,
2008). Portanto, na situacéo estudada, o ataque interno por sulfatos no CP40 j4 aos 28 dias de
idade promoveu um efeito “aparentemente” benéfico, ou seja, um ganho de resisténcia. I1sso
provavelmente decorreu da formacédo de etringita e gipsita, produtos identificados pela DRX.
As anélises termogravimétricas também revelaram a presenca desses dois produtos em
conjunto com C-S-H, cuja concentragdo nos concretos com escéria se tornou maior em
relacdo ao CPII ap6s os 182 dias, justamente na idade em que a resisténcia do CP40 passa a
ser numericamente inferior & desse concreto. Certamente, a intensificacdo do ataque interno
por sulfatos no concreto CP40 pode ter influenciado para que a resisténcia desse concreto nao
superasse a do CPIl. Tal afirmacdo pode ser facilmente comprovada por intermédio das
imagens realizadas pelo MEV, bem como pelas analises tateis, nas quais foi possivel constatar
a fragilidade e a pulveruléncia das argamassas do CP40, o que se deve provavelmente a
descalcificagdo do C-S-H. Evidencia-se, portanto, que a microestrutura interna desse concreto
j4 se encontrava afetada pelo ataque interno por sulfatos. Conclui-se, desse modo, que a
escoria escolhida e empregada com agregados contendo elevada concentracdo de sulfetos
(3,89%) ndo desempenhou o seu papel, ou seja, ndo foi eficiente frente ao ataque interno por

sulfatos.

Para confirmar a afirmacdo precedente, pode-se analisar o desempenho do CP60, em cuja
composicdo um teor mais alto de escoria foi utilizado (60%). Verifica-se que esse concreto
apresentou sempre 0s menores valores para a resisténcia, provavelmente uma consequéncia da
menor concentragdo de hidroxidos de célcio no sistema, o que levaria os ions sulfatos a
atacarem o0s C-S-H, fases consideradas responsaveis pela resisténcia da pasta. Isso fica mais
evidente com as inspecdes visuais realizadas nas superficies externas dos concretos
preparados com escOria, nas quais Se constataram as piores manifestacdes patoldgicas
decorrentes desse fendmeno deletério, a saber, a desintegracéo ou a deterioragdo do material,

que se intensificaram exatamente no CP60 (ver Figura 111 até a Figura 113).
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Os resultados apresentados anteriormente comprovam que o ensaio de resisténcia a
compressdo ndo foi adequado, ou melhor, ndo foi o mais apropriado para avaliar o ataque
interno por sulfatos, como também constatado por Irassar (1990), Souza (2006) e
Aratjo (2008).

O mesmo procedimento adotado para interpretar os resultados referentes a resisténcia a
compressdo dos concretos da Etapa 1 foi aplicado para os concretos referentes a Etapa 2.
Primeiro, sdo apresentadas algumas analises estatisticas e depois sdo tecidas analises mais
consistentes para os principais resultados determinados, bem como as possiveis justificativas

para 0 comportamento decorrente desses resultados sobre cada concreto investigado.

Vérias tentativas de ajuste para os resultados referentes a resisténcia & compressdo também
foram feitas para os concretos moldados para Etapa 2. Os resultados experimentais dos
concretos CPIIF e CPIV, no entanto, ndo permitiram um ajuste apropriado. Do ponto de vista
matematico, nenhum tipo de curva de ajuste pdde caracterizar de forma precisa, com bom
ajuste, o comportamento da resisténcia desses concretos. O modelo que se mostrou adequado
para um unico concreto cujos resultados foram possiveis de ser ajustados, ou seja, o CPIII, é

apresentado a seguir:
y=1/(a+ b x°) (18)
Em que:
y = fc =resisténcia a compresséo (em MPa);
x= Id = idade (em dias).

Na Tabela 23, estdo descritos os pardmetros a, b, c e R? do ajuste para o concreto CPIII
investigado na Etapa 2 e, na Figura 115, estdo apresentados os respectivos resultados

experimentais referentes a cada concreto e a curva ajustada do CPIII.

Tabela 23: Pardmetros determinados no ajuste da resisténcia a
compressdo do CPIII preparado para a Etapa 2.

Concreto Paréametros Equacéo
Aglomerante hidraulico | Sigla a b c R? y=1/(a+b xc)
CP 111-40-RS CPIlIl | 0,021 | 0,044 | -0,470 | 0,682 fc=1/(0,021 + 0,044 1d%47°)
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Figura 115: Resisténcia a compressao: resultados experimentais
referentes a cada concreto preparado para a Etapa 2 e & curva de
ajuste do CPIII.

Nota-se, por meio da Figura 115, que o concreto CPIII apresenta as maiores resisténcias, ao
longo do tempo, em relacdo aos demais concretos moldados para a Etapa 2. Além disso, a
curva de ajuste referente a esse concreto revela uma tendéncia a estabilizacdo da resisténcia a
compressao a partir dos 728 dias de idade. Com relacdo ao CPIIF e CPIV, constata-se um
comportamento bastante similar entre esses concretos, sendo observada também uma

tendéncia a estabilizacéo da resisténcia & compressdo a partir de 365 dias de idade.

Com objetivo de verificar estatisticamente a influéncia tanto do tipo de aglomerante quanto da
idade sobre a resisténcia & compressdo dos concretos investigados na Etapa 2, realizou-se

uma andlise de variancia, cujos resultados estdo apresentados na Tabela 24.
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Tabela 24: Analise de variancia dos valores correspondentes a
resisténcia & compressdo dos concretos preparados para a Etapa 2 nas
idades definidas.

Efeito SQ GL MQ Fcal Ftab Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico 94,27 2 47,14 8,55 3,20 Significativo
ldade 455,44 5 91,09 16,51 2,42 Significativo

Tipo de aglomerante hidraulico x Idade 149,30 10 14,93 2,71 2,04 Significativo

Erro (residuo) 253,74 46 5,52 - - -

R?..4= 0,725

Onde: SQ =soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da anélise, com a indicag&o se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com a analise de variancia, constata-se que existe diferenca
significativa entre o tipo de aglomerante, ou seja, eles ndo sdo semelhantes entre si, e também
entre as idades analisadas para um nivel de significancia de 0,05. Isso denota que cada uma
dessas variaveis (efeitos) independentes, tomadas isoladamente, exerce influéncia sobre a

resisténcia & compressao.

Com relacdo a interacdo entre as duas varidveis analisadas, o resultado apresentado indica
uma sinergia entre elas, demonstrando que o efeito que uma variavel exerce sobre a

resisténcia & compressdo depende da outra variavel associada a ela.

Por fim, a andlise de varidncia mostrou, por meio do valor resultante do coeficiente de
determinagdo do modelo adotado (R?med = 0,725), que 73% da variacdo total dos resultados de

resisténcia & compressdo podem ser explicados pelo modelo, ou seja, pelas variaveis adotadas.

Adicionalmente, com o0 objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados em relacdo ao tipo de aglomerante foi realizado o teste de Duncan com

comparacdo multipla das médias, sendo os resultados expostos na Tabela 25, a seguir.
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Tabela 25: Agrupamento das resisténcias & compressdo dos concretos
preparados para a Etapa 2 pelo método de Duncan.

Concreto
— - Grupo Grupo
Tipo de aglomerante hidraulico Sigla Rems’zmg:ﬂe};_c&n;r;;essao 1 2
CP I1I-F-32 CPIIF 36,8 Fkokok
CPIV-32 CPIV 37,5 Fkokok
CP I11-40-RS CPII 39,3 Fkckk

Pode se verificar, por meio dos resultados apresentados Tabela 25, que ndo ha diferenca
significativa entre o CPIIF e CPIV em relacdo & propriedade analisada. Os resultados
experimentais relativos a cada concreto resultaram em médias muito préximas; mesmo assim,
dois agrupamentos distintos foram obtidos na Etapa 2. O primeiro grupo (GRUPO 1),
concernente aos concretos CPIIF e CPIV, apresentou médias das resisténcias & compressdo
inferiores, em torno de 5%, ao se comparar com a média obtida para o concreto CPIII

disposto no segundo grupo (GRUPO 2).

Séo relatadas, a seguir, as justificativas para os principais resultados obtidos por meio das
analises realizadas. De acordo com a Figura 115, a resisténcia referente ao CPIII cresce de
forma gradativa ao longo do tempo, apresentando-se sempre superior em relagdo aos demais
concretos da Etapa 2. E interessante comentar que esse crescimento néo ocorreu de forma t&o
acentuada, como constatado nos concretos da Etapa 1. Provavelmente, a baixa concentracéo
de sulfetos no agregado associada a pouca oxidagdo desses minerais, ao longo do tempo,
tenha contribuido para tal comportamento, conforme diagnosticado pelas andlises realizadas
pelo microscdpio 6tico (ver Figura 53 e Figura 54). Essas caracteristicas seriam as principais
responsaveis pela tendéncia a estabilizagdo da resisténcia do CPIII no tempo (Figura 115).
Para endossar tal afirmagdo, as analises realizadas por meio do microscopio eletrénico de
varredura nas argamassas extraidas do CPIIl revelaram que essas estavam densas e
homogéneas e que poucos poros observados continham em seu interior uma baixa
concentracdo de produtos. Apesar de a DRX ter identificado a presenca de etringita e gipsita
no CPIII, nada se pode relatar sobre a concentragdo real desses produtos; mas, tomando-se
como base a infima expansdo apresentada por este concreto ao longo do tempo, era
provavelmente baixa. Tais evidéncias confirmam que, sob as condigdes prescritas na Etapa 2,

o CPIII apresentou um bom desempenho frente ao ataque interno por sulfatos.
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Com relagdo aos CPIIF e CPIV, foi exatamente nesses concretos que 0s produtos decorrentes
do ataque interno por sulfatos, como a etringita, se evidenciaram de forma mais expressiva
quando comparado com o CPIII, de acordo as imagens realizadas pelo MEV. As andlises por
DRX também identificaram esse produto nos CPIIF e CPIV e a presenca de gipsita apenas no
CPIIF, ao longo do tempo, ambos resultantes da oxidagdo dos sulfetos, como comprovado
pela microscopia Otica. A elevada concentragdo de cristais de etringita formados nos poros e
vazios do CPIIF, visualizados por meio do MEV (ver Figura 83 e Figura 84), pode ter
contribuido para aumentar a resisténcia desse concreto ao longo do tempo. Entretanto, o
ganho de resisténcia no CPIIF foi bem inferior ao se comparar como os concretos da Etapa 1.
De qualquer forma, o aumento de resisténcia constatado no CPIIF pode também estar
diretamente relacionado a colmatacdo dos poros, pois, de acordo com o MEV, as
caracteristicas microestruturais, mais especificamente a densidade da matriz desse concreto,
ndo era melhor do que a referente ao CPIV. Isso pode justificar a andlise estatistica
apresentada pela Tabela 25, a qual revelou que ndo existe diferenga significativa entre o
CPIIF e 0 CPIV. Deve-se complementar, em funcdo da tendéncia de estabilizagdo da
resisténcia do CPIIF, que a concentracdo de sulfetos presente (0,56%) néo foi suficiente para
promover o desenvolvimento de um intenso ataque interno por sulfatos, motivo pelo qual ndo
se constatou a expansdo ou outra tipica manifestacdo patoldgica decorrente do processo de

oxidacao dos minerais sulfetados nesse concreto, conforme constatado anteriormente.

Com relacdo ao CPIV, outros produtos além da etringita foram encontrados pelo MEV, como
produto sugestivo da reacdo &lcali-agregado preenchendo alguns poros e na interface
pasta/agregado, além de produtos aciculares, curtos e densos, contendo em sua composi¢do
quimica o elemento ferro, principalmente entre os agregados fragmentados. Esses produtos
podem ter causado um intenso esforgo de tragdo interna na densa argamassa do CPIV (ver
Figura 89), o que pode ter afetado a microestrutura desse concreto, comprometendo, desse
modo, sua resisténcia mecénica. Os valores dispostos na Tabela 19 podem corroborar tal
afirmacéo, ao revelarem que a resisténcia do CPIV manteve-se praticamente constante ao
longo do tempo avaliado. Provavelmente, a resisténcia mecénica desse concreto estava
comprometida nas primeiras idades, em consequéncia do ataque interno por sulfatos, ndo
podendo se desconsiderar a interferéncia da reacdo alcali-agregado. Evidencia-se, mais uma
vez, que a cinza volante ndo desempenhou o papel inerente a uma adi¢gdo mineral frente ao

ataque por sulfatos, como ja verificado por Taylor (1997).
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Para uma analise geral do comportamento dos concretos moldados tanto para a Etapa 1
quanto para a Etapa 2, em relagdo a resisténcia a compressdo, foi elaborado o gréfico da

Figura 116, apresentada a seguir.
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Figura 116: Resisténcia a compressdo: resultados experimentais e as
curvas de ajuste referentes aos concretos da Etapa 1 e Etapa 2 do
programa experimental.

Ao se visualizar a Figura 116, constata-se que os concretos referentes & Etapa 1 apresentam
maiores resisténcias em relagdo aos concretos da Etapa 2. E, como j& relatado, as
composic¢oes dos materiais ou as dosagens empregadas para a confecgéo de todos 0s concretos
foram praticamente similares. Ao se analisarem, de forma conjunta, todos os resultados
apresentados anteriormente, pode-se concluir que a diferenca tdo acentuada entre as
resisténcias dos concretos da Etapa 1 e as dos concretos da Etapa 2 deve-se principalmente a
concentracdo de sulfetos no agregado. Isso pode ser comprovado ao se comparar O
desempenho dos concretos preparados com 0 mesmo aglomerante, ou seja, 0 CP I1-F-32 nas
duas etapas do programa experimental. Constatou-se que aos 1095 dias de idade, contrastando
com os 28 dias, os concretos CPII confeccionados para a Etapa 1, com agregados contendo
3,89% de sulfetos, e os CPIIF referentes & Etapa 2, preparados com agregados com 0,56% de
sulfetos, apresentaram um ganho de resisténcia em torno de 67% e 23%, respectivamente.

Verifica-se ainda na mesma figura que a resisténcia do CPIl cresce ao longo do tempo,
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tendendo a ndo estabilizar até a idade analisada. Tal comportamento, como ja relatado, pode

ser explicado pelo intenso ataque interno por sulfatos.

Com relacéo a resisténcia do CPIIF, essa se estabiliza durante as idades analisadas. Algumas
imagens obtidas pelo microscopio 6tico aos 1095 dias permitiram observar que 0s poucos
sulfetos contidos nesse concreto se encontravam pouco oxidados (ver Figura 53).
Diferentemente, os sulfetos observados nos concretos CPIlI, na mesma idade analisada,
apresentavam-se em intenso estagio de oxidagdo, sendo também encontrados alguns minerais

ainda inalterados, como verificado durante as analises no MEV (ver Figura 64).

Para efeito apenas de comparacdo, j& que os aglomerantes ndo sdo do mesmo tipo, mas
apresentam composic¢do quimica similar, a mesma andlise foi feita entre os concretos CP60 e
CPII1, pertencentes, respectivamente, & Etapa 1 e & Etapa 2 do programa experimental. Esses
concretos foram preparados com aglomerantes em cuja composigdo praticamente 0 mesmo
teor de escdria foi empregado. Verificou-se que o ganho de resisténcia aos 1095 dias de idade,
contrastando com os 28 dias, para 0 CP60, foi em torno de 79%, enquanto para o CPIII foi de
apenas 39%, ou seja, praticamente a metade. Conclui-se, portanto, que quanto maior a
concentracdo de sulfetos no agregado, maior pode ser a concentragdo de produtos resultantes

da oxidagdo desses minerais, o que pode interferir diretamente sobre a resisténcia do concreto.

Para finalizar, acredita-se que as alteraces fisicas sofridas pelo proprio agregado, resultantes
da oxidagdo dos sulfetos, antes de ser utilizado nos concretos moldados para a Etapa 2,
constatadas por meio dos ensaios de caracteriza¢do do material (3.3.2), podem ter contribuido
para reduzir a resisténcia desses concretos, quando comparados com os da Etapa 1. E de
conhecimento que a resisténcia do agregado geralmente ndo é um fator determinante na
resisténcia do concreto. Entretanto, a composic¢do mineraldgica, o tamanho, a forma, a textura,
a distribuicdo granulométrica e a porosidade do agregado podem, sim, influenciar a
resisténcia do concreto no estado endurecido (VOGT, 2006). Pode-se concluir, portanto, que a
qualidade dos agregados é fundamental, j& que representam entre 70% a 80% do volume do

concreto.

4.2.8.2 Mobdulo de elasticidade

As médias dos resultados provenientes do ensaio para avaliar o0 mddulo de elasticidade de

todos os concretos investigados pelo programa experimental, tanto da Etapa 1 quanto da
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Etapa 2, ao longo do tempo, estdo apresentadas na Tabela 26. Deve-se relatar que o Teste de
Dixon, prescrito na norma americana ASTM E 178-02, foi utilizado para diagnosticar 0s
valores espurios dentre os resultados individuais concernentes a cada concreto, sendo esses

eliminados do calculo da média.

Tabela 26: Resultados da média dos moédulos de elasticidade obtidos
para os concretos investigados.

Ensaio com corpos-de-prova cilindricos Moddulo de elasticidade (GPa)

10cmx 20 cm Idade (dias)

Aglomerante hidraulico Sigla 28 90 182 365 510 728 1095
- CP II-F-32 CPII 28,8 30,3 40,6 - 36,7 - 34,2
§ CP 1I-F-32 + 40%EAF CP40 26,2 33,5 39,9 - 36,3 - 38,7
L CP 1I-F-32 + 60%EAF CP60 26,6 32,3 40,5 - 30,2 - 36,3
«~ CP II-F-32 CPIIF 20,2 22,1 22,1 33,8 - 25,5 25,8
§ CP 111-40-RS CPIII 19,8 23,9 24,8 29,7 - 25,7 28,4
L CP IV-32 CPIV 18,6 19,4 20,0 21,1 - 27,5 23,8

Os valores referentes aos modulos dos concretos, apresentados na Tabela 26, ndo seguem uma
tendéncia Unica, ja que crescem e decrescem, de forma aleatdria, ao longo do tempo,
comportamento geralmente atipico. Provavelmente, a formagdo de produtos decorrentes da
oxidacdo dos sulfetos € um dos fatores responsaveis por tal comportamento, ja que esses
produtos podem causar microfissuracdo interna, caracteristica que pode afetar diretamente o

moddulo de elasticidade.

Algumas analises estatisticas foram realizadas para auxiliar na interpretacdo dos resultados
referentes ao mddulo de elasticidade dos concretos moldados para a Etapa 1, sendo
apresentadas a seguir. Posteriormente, as andlises e as justificativas para os principais

resultados determinados sdo relatadas.

Vérias tentativas de ajuste foram feitas para os resultados obtidos com o ensaio para
determinacdo do mddulo de elasticidade realizados nos concretos da Etapa 1. Entretanto, 0s
resultados experimentais dos concretos CPIl e CP60 ndo permitiram um ajuste apropriado. Do
ponto de vista matematico, nenhum tipo de curva de ajuste pode caracterizar de forma precisa
o comportamento referente a0 modulo desses concretos. O modelo que se mostrou adequado
para o Unico concreto, cujos resultados foram possiveis de ser ajustados, ou seja, o0 CP40 foi

representado pela equacdo descrita a seguir:
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y=1/(a+bx° (19)
Em que:
y = Ec = mddulo de elasticidade (em GPa);
x= Id = idade (em dias).

Na Tabela 27, estéo descritos os parametros a, b, ¢ e R? do ajuste para 0 CP40 investigado na
Etapa 1 e, na Figura 117, estdo apresentados graficamente os resultados experimentais

referentes a cada concreto e a curva de ajuste do CP40.

Tabela 27: Pardmetros determinados no ajuste do mddulo de
elasticidade do CP40 preparado na Etapa 1.

Concreto Paréametros Equacéo

Aglomerante hidraulico | Sigla a b c R? y=1/(a+bx°

CP II-F-32 + 40%EAF | CP40 | 0,026 | 1,083 | -1,342 | 0,757 Ec=1/(0,026 + 1,083 1d™*%)
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Figura 117: Mddulo de elasticidade: os resultados experimentais e as
curvas de ajustes para os resultados experimentais referentes a cada
concreto preparado para a Etapa 1.
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Pela Figura 117, nota-se que, somente ap6s os 90 dias de idade, o comportamento relativo aos
CPII, CP40 e CP60 se difere, porém, de forma ndo tdo expressiva. Além disso, constata-se

uma tendéncia a estabilizacéo, no tempo, dessa propriedade nos trés concretos investigados.

Com objetivo de verificar estatisticamente a influéncia tanto do tipo de aglomerante quanto da
idade sobre o mdédulo de elasticidade dos concretos investigados na Etapa 1, realizou-se uma

analise estatistica de variancia (ANOVA), cujos resultados estdo apresentados na Tabela 28.

Tabela 28: Analise de variancia dos valores correspondentes ao
maodulo de elasticidade dos concretos preparados para a Etapa 1 nas
idades definidas.

Efeito SQ GL MQ Fcal Ftab Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico 21,30 2 10,65 1,74 3,33 | Néo significativo
ldade 857,50 4 214,38 34,94 2,70 Significativo

Tipo de aglomerante hidraulico x Idade 114,43 8 14,30 2,33 2,28 Significativo

Erro (residuo) 177,92 29 6,14 - - -

R?,.4= 0,849

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da analise, com a indicagdo se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com a analise de variancia, constata-se que ndo existe
diferenca significativa entre o tipo de aglomerante, ou seja, eles sdo semelhantes entre si para
um nivel de significancia de 0,05. J& com relacdo as idades analisadas, existe diferenca
significativa entre elas, ou seja, 0 comportamento do médulo pode ser alterado ao longo do

tempo.

Em relagdo & interacdo entre as duas varidveis analisadas, o resultado apresentado indica que
ndo h& uma sinergia entre elas, demonstrando que o efeito que uma varidvel exerce sobre o

maddulo de elasticidade independe da outra varidvel associada a ele.

Por fim, a analise de variancia mostrou, por meio do valor resultante do coeficiente de
determinacgdo do modelo adotado (R%meq = 0,849), que 85% da variacéo total dos resultados do

maddulo de elasticidade podem ser explicados pelo modelo, ou seja, pelas varidveis adotadas.
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Adicionalmente, com o0 objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados em relacdo ao tipo de aglomerante, foi realizado o teste de Duncan com

comparacdo multipla das médias, sendo os resultados expostos na Tabela 29.

Tabela 29: Agrupamento dos médulos de elasticidade dos concretos
preparados para a Etapa 1 pelo método de Duncan.

Concreto ’ _ Grupo
Tipo de aglomerante hidraulico Sigla MOd(LIJ\I/I%S?ae_Iaét;,C;;j ade 1
CP 1I-F-32 + 60%EAF CP60 33,0 Fokokk
CP II-F-32 CPII 34,1 falalaal
CP 1I-F-32 + 40%EAF CP40 34,9 Fokokk

De acordo com o método de Duncan (Tabela 29) e conforme ja constatado pela analise
apresentada na Tabela 28, os aglomerantes empregados na Etapa 2 ndo apresentam diferencas

significativas entre si para 0 médulo.

As andlises relatadas anteriormente permitem afirmar que, independentemente do
aglomerante utilizado, o mddulo foi comprometido pela alta concentracdo de sulfetos no
agregado empregado na confecgdo destes. Provavelmente, dois fendmenos podem ter
contribuido para este comportamento. Primeiro, o ataque interno por sulfatos, que resultou na
formacéo de produtos na interface pasta/agregado (Figura 82). Segundo, as alteragdes fisicas e
mineralégicas no agregado, promovidas pela oxidacdo dos sulfetos ao longo do tempo,
conforme constatadas pelas imagens realizadas pelo microscopio 6tico e eletrdnico de
varredura. Neste ultimo, foi possivel verificar a intensidade da alteragdo dos agregados
extraidos dos concretos: eles estavam fissurados, corroidos ou completamente fragmentados
aos 1095 dias (Figura 64 a Figura 69). Entretanto, esses dois fendmenos, em conjunto, ainda
nao foram capazes de afetar de forma expressiva 0 médulo, ou seja, ndo foram suficientes, no
periodo avaliado, para promover a redugdo ou a queda dessa propriedade, como seria o
esperado no caso de reagdes expansivas (BRUNETAUD et al., 2008). Essa afirmagéo
justificaria o comportamento das curvas de ajuste referentes ao médulo de cada concreto, ou
seja, a estabilizacfo dessa propriedade ap6s os 182 dias, conforme a Figura 117. Devem-se
considerar também as alteracdes intrinsecas ao processo de oxidacdo dos sulfetos, ainda ndo

conhecidas.
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O mesmo procedimento adotado para interpretar os resultados referentes ao modulo de
elasticidade nos concretos da Etapa 1 foi aplicado para os concretos referentes a Etapa 2.
Primeiro, sdo apresentadas algumas analises estatisticas e depois sdo descritas analises mais
consistentes para os principais resultados determinados, bem como as possiveis justificativas

para 0 comportamento decorrente desses resultados sobre cada concreto investigado.

Também foram feitas vérias tentativas de ajuste para os resultados referentes ao médulo
obtidos nos concretos moldados para Etapa 2. No entanto, os resultados experimentais
concernentes ao concreto CPIIF ndo permitiram um ajuste apropriado. Do ponto de vista
matematico, nenhum tipo de curva de ajuste pdde caracterizar de forma precisa o
comportamento do modulo desse concreto. O modelo que se mostrou adequado para oS
demais concretos, a saber, CPIIl e CPIV, cujos resultados foram possiveis de ser ajustados,

foi o representado pela equacdo apresentada a seguir:
y=1/(a+bx° (20)
Em que:
y = Ec = mddulo de elasticidade (em GPa);
x= Id = idade (em dias).

Na Tabela 30, estdo descritos os parametros a, b, c e R? dos ajustes para CPIIl e CPIV
investigados na Etapa 2 e, na Figura 118, estdo apresentados graficamente os resultados

experimentais referentes a cada concreto.

Tabela 30: Pardmetros determinados nos ajustes do mddulo de
elasticidade para CPIIl e CPIV preparados na Etapa 2.

Concreto Paréametros Equacéo
Aglomerante hidraulico | Sigla a b c R? y=1/(a+b xc)
CP 111-40-RS CPIIl | 0,035 | 0,191 | -0,741 | 0,694 Ec =1/(0,035 + 0,191 1d ")
CP IV-32 CPIV | -0,182 | 0,255 | -0,020 | 0,613 Ec =1/(-0,182 + 0,255 1d %)
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Figura 118: Mddulo de elasticidade: os resultados experimentais e as
curvas de ajustes para os resultados experimentais referentes a cada
concreto preparado para a Etapa 2.

Nota-se pela Figura 118 uma tendéncia a estabilizacéo dessa propriedade nos concretos CPIIF
e CPIIl. Deve-se comentar que esses concretos foram 0S que apresentaram as menores
expansdes ao longo de tempo (Figura 104). Esses resultados evidenciam que o processo de
oxidacdo dos sulfetos pode ter comprometido o modulo de elasticidade desses concretos,
principalmente devido as alteragcbes microestruturais promovidas no agregado antes de ele ser
utilizado na confecgdo dos concretos moldados para a Etapa 2, conforme apresentado no
item 3.3.2. As imagens realizadas pelo microscopio 6tico e eletrdnico de varredura revelaram
que a maioria desses agregados se encontrava fissurada (ver Figura 67 e Figura 68), sendo que
alguns deles continham produtos sobre suas superficies ou dispostos entre suas fissuras (ver
Figura 67). Com relagdo ao CPIV, verifica-se que o mddulo desse concreto é inferior em
relagdo aos demais concretos dessa etapa. Entretanto, essa propriedade cresce ao longo do
tempo, com tendéncia a estabilizagfo. E interessante relatar que foi justamente nesse concreto
que as expansdes cresceram de forma expressiva ao longo do tempo, com uma tendéncia a
estabilizacdo desse fendmeno em torno de 1400 dias de idade. Provavelmente, os produtos

formados no CPIV, cuja estrutura interna se apresentava mais densa, mais homogénea, sem
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pulveruléncia e com pouquissimas microfissuras aos 1095 dias de idade, ndo foram ainda

suficientes para comprometer negativamente o seu médulo de elasticidade.

Com o objetivo de verificar estatisticamente a influéncia tanto do tipo de aglomerante quanto
da idade sobre o mddulo dos concretos investigados na Etapa 2, realizou-se uma andlise de

variancia, cujos resultados estéo apresentados na Tabela 31.

Tabela 31: Analise de variancia dos valores correspondentes ao
maodulo de elasticidade dos concretos preparados para a Etapa 2 nas
idades definidas.

Efeito SQ GL MQ Fcal Ftab Resultado
Tipo de aglomerante hidraulico 143,33 2 71,66 28,37 3,26 Significativo
ldade 489,84 5 97,97 38,79 2,48 Significativo

Tipo de aglomerante hidraulico x Idade 218,45 10 21,85 8,65 2,11 Significativo

Erro (residuo) 90,93 36 2,53 - - -

RZ..q= 0,004

Onde: SQ = soma dos quadrados; GL = Grau de liberdade; MQ = Média dos quadrados; F = parametro de Fisher para o teste
de significancia dos efeitos; Resultado = resultado da anélise, com a indicagéo se o efeito é significativo ou ndo.

Com base nos resultados obtidos com a analise de variancia, constata-se que existe diferenca
significativa entre o tipo de aglomerante, ou seja, eles ndo sdo semelhantes entre si, e também
entre as idades analisadas para um nivel de significancia de 0,05. Isso significa que cada uma
dessas variaveis (efeitos) independentes, tomadas isoladamente, exerce influéncia sobre o

moddulo de elasticidade.

Com relacéo a interacdo entre as duas varidveis analisadas, o resultado apresentado indica
uma sinergia entre elas, demonstrando que o efeito que uma variavel exerce sobre 0 médulo

depende da outra variavel associada a ele.

Por fim, a analise de varidncia mostrou, por meio do valor resultante do coeficiente de
determinacgdo do modelo adotado (R%me¢ = 0,904), que 90% da variacéo total dos resultados do

maddulo de elasticidade podem ser explicados pelo modelo, ou seja, pelas varidveis adotadas.

Adicionalmente, com o objetivo de verificar se existe homogeneidade dos concretos
investigados em relagdo ao tipo de aglomerante, realizou-se o teste de Duncan com

comparacdo multipla das médias, sendo os resultados expostos na Tabela 32.
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Concreto

Tipo de aglomerante hidraulico Sigla

Médulo de elasticidade

Grupo
1

Grupo

(Média - GPa)
CPIV-32 CPIV 21,72 falalalol
CP 1I-F-32 CPIIF 24,91 falalaal
CP 111-40-RS CPIII 25,39 falalaal

Por meio dos resultados apresentados na Tabela 32, pode-se constatar que ndo ha diferenca

significativa entre o CPIIF e CPIIl em relagdo & propriedade analisada. Os resultados

experimentais relativos a cada concreto resultaram na formacdo de dois agrupamentos

distintos. O primeiro grupo (GRUPO 1), referente ao concreto CPIV, apresentou média dos

maddulos individuais menor em relagdo & dos concretos CPIIF e CPIII, dispostos no segundo

grupo (GRUPO 2).

O gréfico da Figura 119, apresentada a seguir, permite uma anélise geral do comportamento

dos concretos moldados tanto para a Etapa 1 quanto para a Etapa 2, em relagdo ao modulo de

elasticidade ao longo do tempo.
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Figura 119: Mddulo de elasticidade: os resultados experimentais e as
curvas de ajuste dos concretos preparados para a Etapa 1 e a Etapa 2.

Como j4 relatado anteriormente, a qualidade dos agregados é de fundamental importancia,
haja vista que esses estdo em maior volume na composicdo do concreto. VAarios
pesquisadores, dentre eles Aradjo (2008), afirmam que o agregado, ao conter em sua
composicdo algum composto deletério, como os sulfetos, além de comprometer a durabilidade
e 0 desempenho do concreto, pode também influenciar diretamente no médulo de elasticidade
desse material. A Figura 119 endossa tal afirmagéo, ao revelar uma expressiva diferenca entre
0s modulos concernentes aos concretos da Etapa 1 em relacdo aos da Etapa 2. Essa diferenca
deve-se principalmente as alteragBes na microestrutura dos agregados utilizados na Etapa 2.
Sabe-se que esses agregados ja& haviam sofrido acentuadas alteracbes antes de serem
utilizados nos concretos da Etapa 2. Essas alteragdes foram resultantes do intenso processo de
oxidagé&o sofrido pelos sulfetos contidos em alta concentragdo nesses agregados durante a fase
de armazenagem do material em tambores, reveladas por meio das andlises de caracterizagdo
dos materiais e de imagens em nivel microestrutural realizadas no microscépio otico (ver
Figura 53 e Figura 62). Fica evidente que o agregado utilizado na Etapa 2 ja estava
microestruturalmente alterado, fragilizado, o que provavelmente contribuiu para afetar seu

maddulo. Portanto, como o modulo do agregado é maior do que o da pasta, este, ao ser

reduzido, pode afetar de forma expressiva 0 médulo do concreto.
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Para justificar as informacOes anteriores, pode-se avaliar o desempenho dos concretos
preparados com o mesmo aglomerante, ou seja, 0 CP 1l1-F-32 nas duas etapas do programa
experimental. Constata-se uma reducdo do médulo em torno de 30% ja aos 28 dias de idade
nos concretos CPIIF confeccionados para a Etapa 2 em relagdo ao CPIl da Etapa 1.
Comportamento similar foi verificado também em outras idades, em que foi possivel fazer

comparagdes, chegando a reducdo a aproximadamente 46% aos 182 dias de idade.

A mesma anélise pdde ser feita entre os concretos CP60 e CPIIl, pertencentes,
respectivamente, & Etapa 1 e a Etapa 2 do programa experimental, cujas composicoes
apresentam praticamente o0 mesmo teor de escoria. Verificou-se uma reducdo do modulo aos
28 dias de aproximadamente 24% para CPIIl em relagdo ao CP60, sendo esta reducdo em
torno de 38% aos 182 dias de idade.

Constata-se, portanto, que as alteragdes nos agregados oriundas do processo de oxidagédo dos
sulfetos certamente podem afetar 0 modulo de elasticidade deste material. Sabe-se que, o
maddulo do agregado é maior do que o da pasta, por isto, ao ser reduzido pode comprometer,

de forma direta, 0 médulo de elasticidade do concreto.

O Apéndice M apresenta os resultados individuais dos quatro corpos-de-prova
(10 cm x 20 cm) moldados para cada concreto investigado quanto a resisténcia & compressao,

como também os trés resultados referentes ao médulo de elasticidade.
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5 CONCLUSOES

As principais conclusdes apresentadas neste capitulo referem-se aos resultados obtidos a partir
do programa experimental desenvolvido nesta pesquisa, validas a principio para as condicdes

e 0s materiais pesquisados.

51 CONCLUSOES ESPECIFICAS

5.1.1 Caracterizacdo dos Agregados Contendo Sulfetos “in natura” e sua

Capacidade de Alteracdo no Tempo

O agregado quartzo-muscovita-xisto “in natura” investigado mostrou potencialidade para se
alterar em fungdo de sua mineralogia particularizada. A granulagdo da sua matriz foi
caracterizada pela alternancia de faixas micaceas e por niveis quartzosos de espessuras
variaveis. Os minerais opacos, especificamente os sulfetos contidos nesse material, estavam
disseminados por toda a lamina. A maioria dos sulfetos, no entanto, estava associada as micas
e a matéria carbonosa, sendo que alguns apresentavam suas bordas alteradas com 6xido e/ou

hidréxido de ferro.

As caracteristicas mineralogicas do agregado interferiram em sua microestrutura, definindo-a
como uma estrutura xistosa ou orientada (laminar), fator considerado relevante para aumentar
a permeabilidade e a porosidade desse material. Esses dois parametros foram fundamentais
para permitir o ingresso da umidade e do oxigénio no sistema em questdo, contribuindo para

acelerar o processo de oxidag&o dos sulfetos.

O agregado utilizado na preparagéo dos concretos moldados para a Etapa 1 continha em sua
composicdo mineralégica, em média, um total de 3,89% de sulfetos, dos quais
aproximadamente 3,40% correspondiam & pirrotita (Fe1.xS), 0,31%, a pirita (FeS;) e 0,17%, a
marcassita (FeS;). A alteracdo da pirrotita para a marcassita foi infima, identificada em
algumas das microfraturas presentes naquele mineral opaco. N&o se evidenciou alteracdo nos

demais sulfetos (pirita e marcassita).
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A capacidade de alteracdo do agregado “in natura” ao longo do tempo, mais especificamente
depois de dois anos armazenado em tambores de aco, foi decorrente do intenso processo de
oxidagdo sofrido pelos sulfetos presentes no material, sendo a variagdo de temperatura a
principal responséavel por esse fendmeno. A concentracdo desses minerais reduziu-se em 86%
neste periodo, ou seja, dos 3,89% de sulfetos restaram apenas 0,56%. Desse total de sulfetos,
cerca de 0,29% referia-se a pirrotita (Fe;xS) e 0,27%, a pirita (FeSy), que estavam
praticamente inalterados. Entretanto, uma alta concentracdo de limonita foi identificada
revelando que muitos sulfetos foram oxidados ou estavam em uma avancada fase de
alteracdo. O outro tipo de sulfeto de ferro, a marcassita, inicialmente observada no agregado
antes do periodo de armazenamento, desapareceu. Apesar de esse agregado ser 0 mesmo
empregado nos concretos da Etapa 1, a acentuada reducdo da concentragdo de sulfetos o
classificou como outro agregado, ou seja, um agregado com baixo teor de sulfetos, que foi

empregado na confec¢do dos concretos preparados para a Etapa 2 desta pesquisa.

A pirrotita foi o mineral mais reativo do sistema, considerada a principal responsavel pelas
alteracbes ou modificacOes nas caracteristicas fisicas e mineraldgicas do agregado no periodo
investigado nesta pesquisa. Esse sulfeto de ferro oxidou-se de forma intensa, sendo sua
concentracdo inicial no agregado, igual a 3,4%, reduzida a apenas 0,29%, depois de dois anos.
Isso significa que ocorreu uma surpreendente oxidagdo, em torno de 90%, da pirrotita na
composicdo mineraldgica do agregado investigado na Etapa 1 e utilizado na Etapa 2 da

pesquisa que compde esta tese.

O processo de oxidacdo dos sulfetos € capaz de promover expressivas alteracdes nas
caracteristicas fisicas dos agregados contendo esses minerais. Evidenciaram-se reducdes em
relacdo & massa especifica e & granulometria do agregado graido em torno de 7% e 6%,
respectivamente, apds dois anos. Outras caracteristicas também foram afetadas, dentre elas as
capacidades de absorgdo do material e de desgaste superficial por abrasdo “Los Angeles”.
Essas duas caracteristicas passaram por um aumento ao fim do periodo mencionado, sendo a
primeira, em torno de 484%, e a segunda, em 84%. Comportamento similar apresentou o
agregado miudo, ou seja, reducdo no valor da massa especifica na ordem de 6% e de 17% na
granulometria, na Etapa 2. Com relacdo a absorgdo, o aumento chegou a 500% do valor
determinado na Etapa 1 e o teor de material pulverulento apresentou aumento de

aproximadamente 164% na segunda anélise realizada (Etapa 2).
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5.1.2 Consequéncias da Oxidagcdo dos Sulfetos sobre a Micro e a

Macroestrutura do Concreto

v" Agregados Contendo Sulfetos Extraidos dos Concretos

A pirrotita, dentre os sulfetos contidos nos agregados extraidos dos concretos investigados,
independentemente do tipo de aglomerante utilizado, foi o0 mineral que mais sofreu oxidagéo,
como também constatado no agregado “in natura” armazenado ao longo do tempo. Esse

mineral, em primeiro estagio, se oxida para marcassita e posteriormente para limonita.

Verificou-se ainda que a velocidade de oxidagdo da pirrotita intensifica-se devido a elevada
umidade a que 0s concretos sdo expostos, bem como em decorréncia do pH do concreto, ja
que, aos 28 dias de idade, esse mineral sulfetado presente no agregado extraido dos concretos

da Etapa 1 encontrava-se em processo de oxidagéo.

Ao oxidar-se, o alto teor de sulfetos de ferro (pirrotita) contido no agregado da Etapa 1
promove alteracdes na microestrutura desse material, como a sua fissuragdo, que resultou em
aumento da permeabilidade e da porosidade tanto do agregado quanto do concreto,

justificando a constatagéo da presenga de umidade no interior dos concretos da Etapa 1.

As acentuadas alteracGes sofridas pelo agregado antes deste ser empregado nos concretos da
Etapa 2 explicam a baixa oxidagdo diagnosticada nos poucos sulfetos presentes nesse
material mesmo depois de permanecer 1095 dias dentro dos concretos. O agregado utilizado
nos concretos dessa etapa apresentava-se mais fragil, consequéncia da fissuragdo de sua
microestrutura, e devido & baixa concentracdo de sulfetos, sua oxidacdo pode ndo ter
promovido a expansdo necessaria para microfissurar a argamassa do concreto, permitindo a
entrada da umidade para o interior do material, 0 que aceleraria o0 processo de oxidagédo dos
sulfetos sdos, explicando ainda porque a presenga de umidade ndo foi constatada no interior

dos concretos da Etapa 2.

v’ Manifestagdes Patoldgicas Visuais Detectadas nos Concretos

ManifestacGes patoldgicas, mais especificamente manchas de oxidacéo, eflorescéncia branca,
lascamento e desagregacéo, foram constatadas apenas nos concretos preparados com agregado

contendo alto teor de sulfetos (3,89%), moldados para a Etapa 1. Resultaram do processo de
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oxidacao de sulfetos e se acentuaram com o aumento do teor de escoria de alto-forno moida
utilizada em substituicdo parcial ao aglomerante de referéncia (CP I1-F-32), ou seja, nos
concretos CP40 e CP60. Nesse contexto, estes concretos, j& com aproximadamente 4 anos de
idade, encontravam-se frageis e pulverulentos, chegando ao estado de desagregacdo depois de

5 anos de idade.

Os concretos preparados para a Etapa 2 com agregado contendo 0,56% de sulfetos ndo
apresentaram nenhuma manifestacdo patologica visual caracteristica do fendmeno de

alteracdo desses minerais.

Em resumo, a escoria de alto-forno escolhida como adicdo mineral para a confeccdo dos
concretos da Etapa 1, quando empregada com agregados contendo elevada concentragédo de

sulfetos (3,89%), ndo se mostrou eficiente frente ao processo de oxidagdo dos sulfetos.

v’ Produtos Deletérios Neoformados nos Concretos Investigados

Os concretos investigados ao longo do tempo, de uma maneira geral, encontravam-se em fase
de deterioragdo, uma vez que foi possivel diagnosticar produtos deletérios tipicos do ataque
por sulfatos, como a etringita e a gipsita. Esses produtos resultaram das rea¢des quimicas
entre as fases da pasta de cimento e os fons agressivos (SO,* e H") liberados durante o

processo de oxidagdo dos sulfetos.

A anélise termogravimétrica realizada nos concretos preparados para a Etapa 1 revelou que
quanto maior o teor de ions aluminato no aglomerante e a concentragdo de ions sulfato no
sistema, esta oriunda da oxidacdo dos sulfetos, mais elevada € a concentragdo de etringita e/ou
gipsita. Os concretos CP40 e CP60, preparados com aglomerantes contendo escéria de alto-
forno moida, apresentaram maior concentracdo desses produtos expansivos em relagdo ao
CPII, uma consequéncia do alto teor de 6xidos de aluminio contido nesses aglomerantes
compostos e do alto teor de teor de sulfetos (3,89%) presente no agregado utilizado nesta
etapa da pesquisa. Nenhuma informacdo sobre a concentragdo desses produtos pode ser
delineada para os concretos preparados com agregados contendo 0,56% de sulfetos

pertencentes a Etapa 2.

A formagéo de cristais de etringita foi constatada, muitas das vezes, no interior de fissuras e
poros, na interface pasta/agregado e também sobre a superficie de agregados observados nos

concretos investigados. Produtos a base de ferro, resultantes do proprio processo de oxidagéo
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dos sulfetos, foram, muitas vezes, identificados em elevada concentracdo sobre a superficie
e/ou entre os fragmentos de alguns agregados completamente corroidos, presentes em alguns
dos concretos estudados. Um deles apresentou-se na forma de esfera, sugerindo o mineral
goetita, identificado nos concretos CPIl e CPIIF e responsavel principalmente pelas manchas
de ferrugem no concreto, mas também pela expansdo e fissuragdo do agregado. O outro
produto, representado por um conjunto de aciculas curtas e densas, foi observado apenas no

concreto CPIV.

5.1.3 Comportamento Expansivo dos Concretos Preparados com

Agregados Contendo Sulfetos

O fendmeno de expansdo esta intrinsecamente ligado ao teor de sulfetos contido no agregado
empregado, a concentracdo de ions aluminato presente no aglomerante utilizado e também a
microestrutura interna do concreto, ou seja, a densidade e a porosidade de sua matriz. Os
concretos em cuja composi¢do empregaram-se agregados contendo um alto teor de sulfetos e
aglomerantes com elevada concentragdo de ions aluminato resultaram em maiores expansoes.
Tal fendmeno, no entanto, intensificou-se nos concretos que, além desses dois pardmetros,

possuiam uma microestrutura interna mais densa e Com menos poros.

Na Etapa 1, os trés concretos investigados foram preparados com agregados contendo 3,89%
de sulfetos. Dois desses concretos preparados com diferentes teores de escoria (CP40 e
CP60), nos quais a concentragdo de ions aluminato era superior a 7,5% e cujas matrizes
internas revelaram-se menos porosas, apresentaram expansdes superiores as do concreto de
referéncia (CPII), confeccionado com aglomerante contendo menor concentracdo desses ions
e Cuja matriz apresentava-se mais porosa. Assim, sob as condigdes prescritas na Etapa 1, a
escoria de alto-forno moida, escolhida para ser empregada em substituicdo parcial ao
aglomerante de referéncia (CP I1-F-32), independentemente de sua concentragdo, nao
desempenhou um efeito benéfico; mais especificamente, ndo contribuiu para minimizar o
fendmeno de expansdo decorrente da formagéo de produtos deletérios, como a etringita e a

gipsita, oriundos da oxidac&o dos sulfetos.

Na Etapa 2, com agregados contendo 0,56% de sulfetos, apenas um dos concretos
investigados apresentou expanséo expressiva em relacdo aos demais (CPIIF e CPIII), sendo

exatamente o concreto CPIV preparado com aglomerante com maior concentracdo de ions
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aluminato e cuja matriz era muito mais densa e continha uma quantidade de poros pouca
expressiva. Em todos os concretos dessa etapa, pelo menos um dos produtos tipicos do ataque
por sulfatos foi identificado por alguma das analises microestruturais realizadas no material.
Além desses produtos, detectou-se no CPIV dois outros produtos: um que continha em sua
composicao o elemento ferro e o outro sugestivo da reagdo alcali-agregado. A presenca desses
produtos também pode ter interferido para desencadear e intensificar o fendmeno de expanséo
do CPIV.

Com relagdo aos demais concretos da Etapa 2, pode-se afirmar que o CPIll e o CPIIF
apresentaram um bom desempenho, j& que a expansdo foi infima nesses concretos. No caso
do CPIII, esse comportamento foi provavelmente resultante do baixo teor de ions aluminato
contido no aglomerante escolhido (CP I11-40-RS) para sua preparagdo, o qual era inferior, em
torno de 43%, ao se comparar com o0 teor contido no CPIV. Quanto ao CPIIF, a
microestrutura interna deste, ou seja, a presenca de uma quantidade expressiva de poros de
dimensdes variadas, foi adequada para o crescimento e a acomodagdo dos produtos resultantes

do ataque interno por sulfatos sem causar expansao.

5.1.4 Comportamento Elastomecanico dos Concretos Preparados com

Agregados Contendo Sulfetos

Os agregados contendo sulfetos investigados influenciaram efetivamente sobre as
propriedades de resisténcia & compressdo e médulo de elasticidade dos concretos ao longo do

tempo, decorrente do processo de oxidacdo desses minerais.

Os resultados indicaram que a resisténcia a compressdo esta diretamente relacionada com a
quantidade de produtos gerados com a oxidagédo dos sulfetos e, consequentemente, com o teor
desses minerais no agregado empregado na confecg¢do do concreto. Os concretos da Etapa 1,
preparados com agregados contento o maior teor de sulfetos (3,89%), apresentaram as
maiores resisténcias, sendo que essas cresceram gradativamente e de forma acentuada ao
longo do tempo. Tal comportamento certamente resultou da formagdo de produtos deletérios
(etringita e gipsita) oriundos do ataque interno por sulfatos, decorrente da oxidacdo dos
sulfetos, que promoveram a colmatagdo de poros e de vazios contidos na matriz desses

concretos durante o periodo investigado nesta pesquisa.
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Os concretos moldados para a Etapa 2 ndo apresentaram 0 mesmo comportamento dos
concretos referentes & Etapa 1, em consequéncia, primeiro, do baixo teor de sulfetos (0,56%),
associado a pouca oxidacdo desses minerais, presentes nos agregados utilizados em suas
composic¢des. Segundo, em decorréncia das acentuadas alteracdes fisicas e mineraldgicas
sofridas pelo proprio agregado, resultantes da intensa oxidagdo dos sulfetos, antes desse ser

empregado como material para a confeccdo dos concretos da Etapa 2.

Diferencas significativas na resisténcia a compressdo foram constatadas ao se comparar 0s
concretos preparados com aglomerantes de composi¢do quimica semelhante nas duas etapas
desta pesquisa aos 1095 dias de idade em relacdo aos 28 dias de idade. O concreto CPII
pertencente & Etapa 1, em que se empregaram agregados contendo 3,89% de sulfetos, teve um
ganho de resisténcia em torno de 67%, ao passo que o aumento da resisténcia do CPIIF da
Etapa 2, que utilizou agregados com 0,56% de sulfetos, ndo ultrapassou os 23%. Evidéncia
similar ocorreu com o concreto CP60 (Etapa 1) em relacédo ao CPIIl (Etapa 2): o ganho de

resisténcia no primeiro concreto foi praticamente o dobro do obtido pelo segundo.

O ensaio de resisténcia & compressdo ndo se apresentou como o mais apropriado para avaliar
um ataque interno por sulfatos, devido & oxidacdo dos sulfetos, ja que o efeito
“aparentemente” benéfico obtido, ou seja, o crescimento ao longo do tempo dessa propriedade

pode gerar uma falsa interpretacdo de bom desempenho do concreto.

Os resultados atipicos referentes ao médulo de elasticidade dos concretos investigados
revelaram que o processo de oxidagdo dos sulfetos interferiu, de forma intrinseca, porém
também variada, sobre essa propriedade ao longo tempo, em funcdo, provavelmente da

heterogeneidade do fendmeno de oxidagéo.

As alteragdes fisicas e mineraldgicas sofridas pelo agregado, resultantes do intenso processo
de oxidagdo dos sulfetos durante a fase de armazenagem em tambores de aco por dois anos,
antes de ser empregado como material na preparagdo dos concretos da Etapa 2, foram as
principais responsaveis pelas diferengas constatadas entre os mddulos dos concretos dessa
etapa em relagdo os referentes & Etapa 1. Verificou-se nos concretos CPIIF confeccionados
para a Etapa 2 em relagdo ao CPIl da Etapa 1 uma redugdo do modulo de elasticidade, em
torno de 30%, j& aos 28 dias de idade e de 46% aos 182 dias de idade. Comportamento
analogo constatou-se também entre os concretos CP60 e CPIII pertencentes, respectivamente,

a Etapa 1 e a Etapa 2, cujo modulo reduziu-se aproximadamente 24% e 38%, nas mesmas
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idades.

5.2 CONSIDERACOES GERAIS

O ataque interno por sulfatos oriundo da oxidacdo dos sulfetos pode ser considerado mais
agressivo a durabilidade do concreto ao se comparar com o tradicional ataque externo por
sulfatos. Isso decorre da principal particularidade desse tipo de fendmeno patoldgico: a fonte
de ions sulfato é interna, ou seja, esses ions provém da oxidacgdo dos sulfetos contidos nos
agregados empregados na composi¢do do concreto. Assim, para o controle desse fenémeno
especifico, apenas a densificagdo da matriz por meio da utilizacdo de adi¢des minerais nem
sempre pode ser a solugdo mais apropriada, como observado na presente pesquisa, apesar de
poder ser eficiente frente a um ataque externo por sulfatos, j& que neste caso cria-se uma

barreira a penetracdo dos ions agressivos ao sistema.

As investigacOes realizadas nesta pesquisa revelaram que as medidas preventivas geralmente
tomadas para minimizar ou impedir o desenvolvimento das manifestacbes deletérias
relacionadas ao ataque por sulfatos ndo se mostraram eficientes, principalmente quando a
concentragdo de sulfetos é elevada (3,89%). Produtos deletérios podem ser formados por meio
das reacdes internas entre os fons sulfato (S04%), liberados pela oxidagdo dos sulfetos, e os
fons Ca?*, OH e AI(OH),, disponiveis nas solucdes dos poros do concreto, bem como por
intermédio do proprio processo de alteracdo desses minerais, 0s quais levaram os concretos
investigados na Etapa 1, principalmente CP40 e CP60, a apresentarem um estado de
deterioracdo preocupante ja aos 5 anos de idade, como lascamento e desintegracdo do

material.

Conclui-se, portanto, que medidas especificas devem ser elaboradas para assegurar que o
ataque interno e deletério por sulfatos ndo se desenvolva nos concretos preparados com
agregados contendo sulfetos. Para isso, primeiramente deve-se realizar uma caracterizagao
completa do agregado, principalmente determinando-se a concentracdo de sulfetos em sua
composicao, a partir de anélises mineraldgicas, bem como a sua potencialidade reativa ao
fendmeno patol6gico denominado reacdo &lcali-agregado. A preocupacdo deve se estender
também ao tipo de aglomerante a ser empregado, que deve apresentar baixo teor de

aluminatos.
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Por fim, sob as condigBes definidas e investigadas nesta tese, constatou-se que o concreto
investigado contendo agregado quartzo-muscovita-xisto com 0,56% de sulfetos em
combinacdo com o aglomerante hidraulico CP I11-40-RS apresentou o melhor desempenho

frente & oxidag&o dos sulfetos, ao ser comparado com os demais concretos estudados.

5.3 SUGESTOES PARA FUTURAS PESQUISAS

Para transpor as delimitagfes desta pesquisa e 0s questionamentos surgidos ao longo do seu
desenvolvimento, e que ndo puderam ser respondidos, apresentam-se as seguintes sugestoes

para 0 prosseguimento da pesquisa e para o desenvolvimento de futuros trabalhos:

» Estudar outros tipos de agregados contendo sulfetos, de outra litologia, para verificar se a

estrutura interna deles pode contribuir para acelerar o processo de oxidagéo dos sulfetos;

> Investigar o modulo de elasticidade de agregados contendo sulfetos, em diferentes teores,
antes de ser empregado como material no concreto e, assim, verificar o quanto essa

propriedade pode se alterar, ao longo do tempo, devido & oxidag&o dos sulfetos;

» Ampliar a pesquisa investigando outros tipos de aglomerantes frente ao processo de

oxidag&o de sulfetos em teores similares aos investigados na pesquisa;

> Utilizar outra metodologia para avaliar a resisténcia do concreto, ao longo do tempo, em
cuja composicdo agregados contendo sulfetos foram empregados, como por exemplo, a

resisténcia a tragdo na flex&o, tragdo direta ou por compressao diametral;

» Empregar o método com ultrassom para investigar e avaliar o comportamento do mddulo

de elasticidade dos concretos ao longo do tempo;

> Investigar o pH da solugdo contida nos poros do concreto preparado com agregados
contendo sulfetos, tendo como base que ele se altera ao longo do tempo, devido a liberacéo de

fons agressivos (H* e SO4%) pela oxidagéo dos sulfetos;

> Investigar a alteracdo na concentragdo dos produtos tipicos do ataque interno por sulfatos,
ao longo do tempo, por meio de anlises termogravimétricas, com o objetivo também de
constatar se 0s C-S-H séo reduzidos, confirmando se essas fases estdo sendo consumidas

pelos ions sulfato disponiveis em alto teor no sistema;
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» Ampliar o estudo, empregando a anélise quantitativa pela difracdo de raios X, por
intermédio do Método de Rietveld, para investigar a elevagdo ou reducdo da concentracéo de
produtos tipicos do processo de oxidacdo dos sulfetos quando presentes em concretos

preparados com aglomerantes com e sem algum tipo de adi¢do mineral em sua composig&o;

» Ampliar o estudo para avaliar o comportamento dos concretos estudados na pesquisa em
ambiente com menor umidade e mesma temperatura, para confirmar que a intensidade desse

pardmetro ndo é importante para desencadear o processo de oxidacao dos sulfetos;

» Desenvolver um método acelerado a ser empregado no concreto preparado com agregados

contendo sulfetos para avaliar a potencialidade reativa desse material;

> Investigar a integridade e o desempenho de estruturas reais de concreto, como as usinas
hidrelétricas j& em servico, frente a presenca de sulfetos contidos nos agregados empregados

nessas obras.
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APENDICE A - DIFRATOGRAMA DE RAIOS X DE PRODUTO
RESULTANTE DO PROCESSO DE OXIDACAO DOS SULFETOS
PRESENTES NO AGREGADO INVESTIGADO
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APENDICE B — ANALISES FISICAS E MECANICAS DOS
AGLOMERANTES HIDRAULICOS.

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



Cimento CP I1-F-32 (CPII)

215

CPII

Propriedades determinadas Norma Etapa 1 Exigéncias
Massa especifica (g/cm®) NBR NN 23:2001 3,09
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 3.540 NBR 11578:1991
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 31 NBR 11578:1991
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 16,9 NBR 11578:1991
. T ~ Procedimento FURNAS
Dimensao média dos graos (um) 1.002.133 16,47
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 2:10 NBR 11578:1991
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 3:20 NBR 11578:1991
Expansibilidade de Le-Chatelier a NER 115821991 0.0
quente (%)
Egpansmllldade de Le-Chatelier a NBR 11582:1991 0.0
frio (%)
Calor de Hidratagdo
7 dias (J/g) NBR 8809:1985 326,5
28 dias (J/g) 355,1
Resisténcia & Compressao
3 dias (MPa) 23,6 NBR 11578:1991
- NBR 7215:1996
7 dias (MPa) 27,9 NBR 11578:1991
28 dias (MPa) 344 | >32e<49| NBR 11578:1991
Cimento CP Il F-32 com 40% EAF (CP40)
Propriedades determinadas Norma CP40 Exigéncias
Etapa 1
Massa especifica (g/cm?) NBR NN 23:2001 2,99
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 3.161
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 1,8 NBR 5735:1991
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 7,3 NBR 5735:1991
. T ~ Procedimento FURNAS
Dimensao média dos graos (um) 1.002.133 13,70
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 2:50 NBR 5735:1991
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 4:20 NBR 5735:1991
Expansibilidade de Le-Chatelier a NER 115821991 0.0
quente (%)
Egpansmllldade de Le-Chatelier a NBR 11582:1991 0.0
frio (%)
Calor de Hidratagdo
7 dias (J/g) NBR 8809:1985 219,2
28 dias (J/g) 302,0
Resisténcia & Compressao
3 dias (MPa) 15,4 NBR 5735:1991
- NBR 7215:1996
7 dias (MPa) 23,5 NBR 5735:1991
28 dias (MPa) 40,0 |>32e<49| NBR5735:1991
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Cimento CP Il F-32 com 60% EAF (CP60)
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CP60

Propriedades determinadas Norma Etapa 1 Exigéncias
Massa especifica (g/cm?) NBR NN 23:2001 2,96 -
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 3.100 -
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 1,6 <8,0 NBR 5735:1991
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 6,0 - NBR 5735:1991
Dimensio média dos grios (um) Proced ng;‘_)lzgRNAs 13,67 ;
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 3:10 >1:00 NBR 5735:1991
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 4:40 <12:00 NBR 5735:1991
(I;ng)r?tr;si(lg/il)idade de Le-Chatelier a NER 11582:1991 0.0 i
(Eongansmllldade de Le-Chatelier a frio NBR 11582:1991 0.0 i
Calor de Hidratagdo
7 dias (J/g) NBR 8809:1985 197,2 -
28 dias (J/g) 289,4 -
Resisténcia & Compressao
3 dias (MPa) 9,6 >10 NBR 5735:1991
7 dias (MPa) NBR 7215:199 19,4 >20 NBR 5735:1991
28 dias (MPa) 36,4 >32e<49| NBR5735:1991
Cimento CP I1-F-32 (CPIIF)
Propriedades determinadas Norma I;:tgr:zliFZ Exigéncias
Massa especifica (g/cm?) NBR NN 23:2001 3,12 -
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 4.000 >2.600 NBR 11578:1991
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 0,9 <12 NBR 11578:1991
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 5,2 - NBR 11578:1991
Dimensao média dos graos (um) Procedllr? gg;(.)lzgRNAS 9,66 -
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 3:50 >1:00 NBR 11578:1991
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 4:20 <10:00 NBR 11578:1991
(I;ng)r?tr;si(lg/il)idade de Le-Chatelier a NER 115821991 0.0 i
]I‘-Zr;(g?(r;j)lbllldade de Le-Chatelier a NBR 11582:1991 0.0 i
Calor de Hidratagdo
7 dias (J/g) NBR 8809:1985 - -
28 dias (J/g) - -
Resisténcia & Compressao
3 dias (MPa) 24,8 >10 NBR 11578:1991
7 dias (MPa) NBR 7215:199 31,6 >20 NBR 11578:1991
28 dias (MPa) 355 |>32e<49| NBR 11578:1991
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Cimento CP 111-40-RS (CPIII)

217

CPIII

Propriedades determinadas Norma Etapa 2 Exigéncias
Massa especifica (g/cm?) NBR NN 23:2001 2,94 -
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 4.140 -
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 0,1 -
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 1,1 -
. T ~ Procedimento FURNAS
Dimensao média dos graos (um) 1.002.133 10,25 -
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 3:50 -
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 5:20 -
Expansibilidade de Le-Chatelier a NER 11582:1991 0.0 i
quente (%)
(Eongansmllldade de Le-Chatelier a frio NBR 11582:1991 0.0 i
Calor de Hidratagdo
7 dias (J/g) NBR 8809:1985 - -
28 dias (J/g) - -
Resisténcia & Compressao
3 dias (MPa) 18,2 -
- NBR 7215:1996
7 dias (MPa) 32,1 -
28 dias (MPa) 49,1 -
Cimento CP 1V-32 (CPIV)
. . CPIV Lo
Propriedades determinadas Norma Exigéncias
Etapa 2
Massa especifica (g/cm?) NBR NN 23:2001 2,80 -
Finura Blaine (cm%g) NBR NM 76:1998 5.160 -
Residuo na peneira # 200, 75 pm (%) NBR 11579:1991 0,1 <8,0 NBR 5736:1991
Residuo na peneira # 325, 45 um (%) NBR 12826:1993 11 -
. T ~ Procedimento FURNAS
Dimensao média dos graos (um) 1.002.133 8,51 -
Tempo de inicio de pega - (h:min) NBR 11581:1991 3:50 >1:00 NBR 5736:1991
Tempo de fim de pega - (h:min) NBR 11581:1991 4:50 <12:00 NBR 5736:1991
Expansibilidade de Le-Chatelier a NBR 11582:1991 0,0 <50 | NBR5736:1991
quente (%)
Expansibilidade de Le-Chatelier a NBR 11582:1991 0,0 <50 | NBR5736:1991
frio (%)
Calor de Hidratagdo
3 dias (J/g) NBR 12006:1990 2238 -
7 dias (J/g) 223,0 -
Resisténcia & Compressdo
3 dias (MPa) 22,2 >10 NBR 5736:1991
- NBR 7215:1996
7 dias (MPa) 24,8 >20 NBR 5736:1991
28 dias (MPa) 38,6 >32e<49| NBR5736:1991
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APENDICE C - ANALISES QUIMICAS DOS AGLOMERANTES
HIDRAULICOS.
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Cimento CP I1-F-32 (CPII)
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. . CPII Lo
Propriedades determinadas Norma Etapa 1 Exigéncias
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 2,52 <4, NBR 11578:1991
Oxido de magnésio (MgO) 1,39 <86, NBR 11578:1991
Dioxido de silicio (SiO,) 19,44 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203:1985 3,73 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 5,48 -
Oxido de célcio (CaO) 62,88 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 2,23 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,24 -

— - NBR 5747:1989

Oxido de potéssio (K,0) 0,41 -

Equivalente alcalino em (NayOq) 0,51 <0,6 ASTM C-150:2002

Alcalis soltveis
Oxido de sodio (Na,0) 0,11 -
— _ ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K;0) 0,14 -

Equivalente alcalino em (NayOq) 0,20 <0,6 ASTM C-150:2002
Perda ao fogo NBR 5743:1989 3,13 <6, NBR 11578:1991
Residuo insoltvel NBR 5744:1989 0,93 <25 NBR 11578:1991
Sulfato de célcio (CaSO,) 4,28 -

Cimento CP 11 F-32 com 40% EAF (CP40)
Propriedades determinadas Norma CP40 Exigéncias
Etapa 1
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 1,93 <4,0 NBR 5735:1991
Oxido de magnésio (MgO) 3,93 -
Dioxido de silicio (SiO,) 25,91 -
Oxido de ferro (Fe,0s) NBR 9203:1985 2,66 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 7,79 -
Oxido de célcio (CaO) 54,48 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 1,30 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,19 -
— : NBR 5747:1989
Oxido de potéssio (K;0) 0,45 -
Equivalente alcalino em (NayOcq) 0,49 -
Alcalis sollveis
Oxido de sodio (Na,0) 0,05 -
— : ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K,0) 0,21 -

Equivalente alcalino em (NayOcq) 0,19 -

Perda ao fogo NBR 5743:1989 2,45 45 NBR 5735:1991
Residuo insollvel NBR 5744:1989 0,73 <15 NBR 5735:1991
Sulfato de célcio (CaSO,) 3,28 -
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Cimento CP Il F-32 com 60% EAF (CP60)
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Propriedades determinadas Norma CP60 Exigéncias
Etapa 1
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 1,38 <4,0 NBR 5735:1991
Oxido de magnésio (MgO) 4,82 -
Dioxido de silicio (SiO,) 29,11 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203:1985 2,40 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 9,05 -
Oxido de célcio (CaO) 50,54 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 0,90 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,23 -
— - NBR 5747:1989
Oxido de potéssio (K,0) 0,55 -
Equivalente alcalino em (Na,Ocq) 0,59 -
Alcalis soltveis
Oxido de sddio (Na,0) 0,03 -
— - ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K,0) 0,13 -

Equivalente alcalino em (Na,Ocq) 0,12 -

Perda ao fogo NBR 5743:1989 1,14 <4 NBR 5735:1991
Residuo insolvel NBR 5744:1989 0,52 <1, NBR 5735:1991
Sulfato de célcio (CaSO,) 2,35 -
Cimento CP I1-F-32 (CPIIF)
Propriedades determinadas Norma CPIIF Exigéncias
Etapa 2
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 2,50 , NBR 11578:1991
Oxido de magnésio (MgO) 1,03 <86, NBR 11578:1991
Dioxido de silicio (SiO,) 20,08 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203:1985 2,59 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 4,35 -
Oxido de célcio (CaO) 63,14 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 1,80 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,63 -

— : NBR 5747:1989

Oxido de potéssio (K,0) 0,79 -

Equivalente alcalino em (NayOq) 1,15 <0,6 ASTM C-150:2002

Alcalis soltveis
Oxido de sodio (Na,0) 0,35 -
— e ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K;0) 0,67 -

Equivalente alcalino em (NayOcq) 0,79 <0 ASTM C-150:2002
Perda ao fogo NBR 5743:1989 3,05 , NBR 11578:1991
Residuo insolvel NBR 5744:1989 0,90 <25 NBR 11578:1991
Sulfato de célcio (CaSO,) 4,25 -

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



Cimento CP 111-40-RS (CPIII)
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. . CPIHI Lo
Propriedades determinadas Norma Etapa 2 Exigéncias
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 1,63 <4,0 NBR 5735:1991
Oxido de magnésio (MgO) 4,91 -

Dioxido de silicio (SiO,) 28,53 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203:1985 1,50 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 8,97 -
Oxido de célcio (CaO) 48,95 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 0,50 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,18 -
— - NBR 5747:1989
Oxido de potéssio (K,0) 0,56 -
Equivalente alcalino em (Na,Ocq) 0,55 -
Alcalis soltveis
Oxido de sddio (Na,0) 0,01 -
— — ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K,0) 0,19 -
Equivalente alcalino em (Na,Ocq) 0,14 -
Perda ao fogo NBR 5743:1989 2,62 <4 NBR 5735:1991
Residuo insolvel NBR 5744:1989 0,96 <1, NBR 5735:1991
Sulfato de célcio (CaSO,) 2,77 -
Cimento CP 1V-32 (CPIV)
Propriedades determinadas Norma CPIV Exigéncias
Etapa 2
Triéxido de enxofre (SOs) NBR 5745:1989 2,31 , NBR 5736:1991
Oxido de magnésio (MgO) 4,25 <86, NBR 5736:1991
Dioxido de silicio (SiO,) 34,07 -
Oxido de ferro (Fe,05) NBR 9203:1985 2,97 -
Oxido de aluminio (Al,O3) 12,78 -
Oxido de célcio (CaO) 39,57 -
Oxido de calcio livre (CaO) NBR 7227:1989 1,10 -
Alcalis totais
Oxido de sodio (Na,0) 0,54 -
— : NBR 5747:1989
Oxido de potéssio (K,0) 1,86 -
Equivalente alcalino em (NayOq) 1,76 -
Alcalis soltveis
Oxido de sodio (Na,0) 0,16 -
— e ASTM C-114:1997
Oxido de potéssio (K;0) 0,58 -
Equivalente alcalino em (NayOcq) 0,54 -
Perda ao fogo NBR 5743:1989 1,57 <45 NBR 5736:1991
Residuo insolvel NBR 5744:1989 35,13 -
Sulfato de célcio (CaSO,) 3,93 <45 NBR 5736:1991
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APENDICE D - RESULTADOS DOS METODOS DE ENSAIOS PARA
AVALIAR A RESISTENCIA A SULFATOS DOS AGLOMERANTES
HIDRAULICOS INVESTIGADOS
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METODO: Norma Brasileira NBR 13583:1996

223

Expanséo (%) i
Aglomerante Hidraulico L'm't? 1
Idade aos 42 dias
(Sigla) 14 dias 28 dias 42 dias
4 CP 11-F-32 CPII 0,008 0,010 0,012
< < 0,03%
S| CPII-F-32 + 40% EAF CP40 0,005 0,005 0,006
i
CP 11-F-32 + 60% EAF CP60 0,003 0,003 0,000

Nota 1: A norma brasileira ndo especifica limite, sendo este retirado de Marciano, Battagin e Helene (1993).

METODO: Norma Americana ASTM C 1012:2001

Expanséo (%) _ Limi_te de .
Aglomerante Hidraulico Resisténcia szmlca
Semanas a0s 6 meses
1 2 3 4 8 13 | 15 Alta Moderada
CP 11-F-32 CPII | 0,01 | 0,01 |0,02|0,02|0,03|0,05]| 0,06
—
% CP 11-F-32 + 40% EAF | CP40 | 0,00 | 0,00 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,02 | 0,02 | 0,05% 0,10%
i
CP 11-F-32 + 60% EAF | CP60 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,00 | 0,01 | 0,01 | 0,01
CP 11-F-32 CPIIF | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,01 | 0,02 | 0,03 | 0,03
N
% CP 111-40-RS CPIIl | 0,01 | 0,01 | 0,01 |0,01|0,01|0,01]|0,01| 0,06% 0,10%
i
CP IV-32 CPIV | 0,01 | 0,02 | 0,02 | 0,02 | 0,03 | 0,03 | 0,03

Nota 2: A norma ASTM C 1012:2001 nao especifica limites, sendo estes retirados da ASTM C 1157:2001.

METODO: Koch & Steinegger (1960)

o Expanséo (%) em Solucdo Agressiva Limite
Aglomerante Hidraulico de
Idade Resisténcia Quimica
(Sigla) | 35 gjas 49 dias 77 dias 77 dias de idade
. CP 1I-F-32 CPII 1,07 1,00 0,76
% CP 11-F-32 + 40% EAF CP40 1,06 1,17 1,37 >0,70
|
CP 11-F-32 + 60% EAF CP60 1,04 1,07 1,26
N CP 1I-F-32 CPIIF 1,22 1,23 1,13
% CP 111-40-RS CPII 1,09 1,27 1,13 >0,70
i
CP IV-32 CPIV 1,25 1,26 1,36
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APENDICE E - COMPOSICAO GRANULOMETRICA DOS
AGREGADOS CONTENDO SULFETOS
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0 ~ 100
D e - = = Percentagem Retida ©
N \ Acumulada (média) 'g
AN
20 \ 80 =
[0} AN
2 . =
g AN g
® 40 \‘ (%raguagao 1 60 o
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o ! A7 o
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> 60 i 0 =
@ N \ £
= <5}
c AY (=]
X \ ©
o b
: A\ :
AN | .
A [
o
100 0
2,4 48 63 9,5 19,0 254
Abertura das peneiras (mm)
Peneiras la. determinacéo 2a. determinagao
% ret. Limites NBR 7211
massa |%retida| % ret. massa |% retida| % ret. acum.
n° mm. retida(g) | indiv. |acumul. retida(g) | indiv. |acumul. médio % retida acumulada
1" 25,4 0,0 0,0 0 0,0 0,0 0 0 0
3/4" 19 0,0 0,0 0 0,0 0,0 0 0 0 10
3/8" 9,5 3680,0 54,0 54 3580,0 53,8 54 54 80 - 100
1/4" 6,3 1670,0 24,5 79 1700,0 25,5 79 79 92 100
3/16" 4,8 780,0 11,4 90 740,0 11,1 90 90 95 - 100
Fundo(g) | - 0,0 90 | - 0,0 90 90 100 100
8 2,4 617,0 9,0 99 560,0 8,4 99 99
16 1,2 24,6 0,4 99 26,8 0,4 99 99
30 0,6 7,8 0,1 99 8,1 0,1 99 99
50 0,3 3,9 0,1 100 4,2 0,1 99 99
100 0,15 6,5 0,1 100 6,5 0,1 100 100
Fundo (g) 30,1 0,4 100 33,1 0,5 100 100
Massa Total(g) 6819,9 6658,7 | -
Mod. de finura 6,41 640 | -
[Médulo de finura médio: 641 |

Curva de distribui¢do granulométrica do agregado gratido contendo sulfetos
utilizado na Etapa 1.
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\
20 - 80
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(] v C
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\\ ﬁ -g
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3 , o
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o 80 : 20 S
\ \ ]
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\\\ o
100 0
24 48 63 9,5 190 254
Abertura das peneiras (mm)
Peneiras la. determinacéo 2a. determinacéo
% ret. Limites NBR 7211
massa |% retida| % ret. massa |% retida| % ret. acum.
n° mm. | retida(g) | indiv. |acumul. retida(g) | indiv. |acumul. médio % retida acumulada
1" 25,4 - 0,0 o | - 0,0 0 0 0
3/4" 19 - 0,0 o | - 0,0 0 0 0 10
3/8" 9,5 3500 40,3 40 3380 39,5 40 40 80 - 100
1/4" 6,3 2460 28,3 69 2480 29,0 69 69 92 100
3/16" 4.8 1600 18,4 87 1650 19,3 88 87 95 - 100
Fundo (g) 0,0 87 | 0,0 88 87 100 100
8 24 627 7,2 94 576 6,7 95 94
16 1,2 63 0,7 95 51 0,6 95 95
30 0,6 42 0,5 95 51 0,6 96 96
50 0,3 42 0,5 96 51 0,6 96 96
100 0,15 84 1,0 97 85 1,0 97 97
Fundo (g) 272 3,1 100 237 2,8 100 100
Massa Total(g) 8690,0 8561,0 J—
Mod. de finura 6,05 6,06 —
[M6dulo de finura médio: 6,06 |

Curva de distribui¢do granulométrica do agregado gratido contendo sulfetos

utilizado na Etapa 2.
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100 ~ 0
|| === % Ret. Acumulada A <
(Média) ©
s
80 20 g
1]
2 || Zona3 5
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o
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S ©
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c S P’ (@]
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& 20 / 80 X
1.
[¢5]
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0 / 100
0,15 0,3 0,6 12 2,4 48 63
Abertura das peneiras (mm)
Peneiras la. determinacdo 2a. determinacdo
%ret. Limites NBR 7211
massa |%retida| % ret. massa |% retida| %oret. acum. Zona 3 (Areia Média)
n° mm. | retida(g)| indiv. |acumul. |retida(g)| indiv. |acumul médio % retida acumulada
3/8" 95 0,0 0,0 0 0,0 0,0 0 0 0
14" 6,3 0,0 0,0 0 0,0 0,0 0 0 0 - 7
4 48 30 04 0 5,0 0.8 1 1 0 - 11
8 24 1654 23 23 1333 214 22 2 0 - 25
16 12 157,2 212 44 1330 213 a4 44 10 - 45
30 0,6 1044 141 58 88,2 141 58 58 41 - 65
50 03 716 9,6 68 60,3 9,7 67 67 70 - 92
100 | 0,15 717 9,7 77 60,7 9,7 77 77 0 - 100
Fundo () 1694 28 100 1438 230 100 100
Massa Total(g) 7427 6243 —_
Mbd. de finura 2,70 2,68 —
|Mbdulo de finuramédio: 2,69 |

Curva de distribuicdo granulométrica do agregado mitdo contendo sulfetos

utilizado na Etapa 1.
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100 viq 0
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Abertura das peneiras (mm)
Peneiras la. determinacdo 2a. determinacéo
% ret. Limites NBR 7211
massa |%retida| %ret. massa (% retida| % ret. acum. Zona 3 (Areia Média)
n° mm. | retida(@) [ indiv. [acumul. [retida(@)| indiv. |acumul. médio % retida acumulada
38" 95 — 0,0 0 — 0,0 0 0
14" 6,3 — 0,0 0 — 0,0 0 0 0 7
4 48 03 01 0 0,6 01 0 0 0 11
8 24 772 144 15 80,3 142 14 14 0 25
16 12 92,2 172 32 98,8 174 32 32 10 45
30 0,6 734 137 45 781 138 46 45 41 65
50 0,3 634 118 57 66,8 118 57 57 70 92
100 0,15 944 176 75 999 176 75 75 90 100
Fundo (g) 1350 | 252 100 1420 | 251 100 100
Massa Total(g) 5359 566,5 —_—
Mbd. definura 2,24 224 —
Mddulo de finura médio: 224 |

Curva de distribuicdo granulométrica do agregado mitdo contendo sulfetos

utilizado na Etapa 2.
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APENDICE F - RESULTADOS DAS ANALISES QUANTITATIVAS
REALIZADAS EM SECOES POLIDAS DE PO DO AGREGADO
CONTENDO SULFETOS “IN NATURA”
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Andlise Quantitativa do Agregado Contendo Sulfetos “In Natura” — Etapa 1

AMOSTRAS Mineral % % %
Agregado contendo sulfetos - Densidade Volume x
. sulfetado volumétrica . Peso
in natura Densidade
pirrotita 1,91 4.6 8,79 3,07
pirita 0,19 5,0 0,96 0,33
calcopirita 0,00 4.2 0,00 0,00
) marcassita 0,08 49 0,37 0,13
Secdo polida de po (A)
Total de sulfetos 2,18 - - 3,54
oxidos 0,44 4.8 2,12 0,74
silicatos 97,76 2,8 273,73 95,72
Total da aliquota 100,38 - 285,97 100,00
pirrotita 2,29 4.6 10,55 3,68
pirita 0,15 5,0 0,76 0,27
calcopirita 0,00 4.2 0,00 0,00
. ) marcassita 0,08 49 0,37 0,13
Secdo polida de p6 (B)
Total de sulfetos 2,52 - - 4,08
oxidos 0,52 4.8 2,48 0,86
silicatos 97,21 2,8 272,20 95,05
Total da aliquota 100,25 - 286,36 100,00
pirrotita 2,14 4.6 9,84 3,45
pirita 0,19 5,0 0,96 0,33
calcopirita 0,00 4.2 0,00 0,00
. marcassita 0,15 49 0,75 0,26
Secdo polida de po (C)
Total de sulfetos 2,48 - - 4,04
oxidos 0,45 4.8 2,17 0,76
silicatos 97,11 2,8 271,89 95,20
Total da aliquota 100,04 - 285,61 100,00
Meédia da porcentagem total de sulfetos contidos no agregado na Etapa 1:| 3,89%

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS
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Andlise Quantitativa do Agregado Contendo Sulfetos “In Natura” — Etapa 2

AMOSTRAS Mineral % “a %
Agregado contendo sulfetos . Densidade | Volume x
. sulfetado volumétrica . Peso
in natura Densidade
pirrotita 0,3 4.6 1,38 0,49
pirita 0,15 5 0,75 0,27
Total de sulfetos 0,45 - - 0,76
Secdo polida de p6 (A Ay idrdyi
¢ao p po (A) Oxidos/Hidrdoxidos 0,25 48 12 0.43
de ferro
silicatos 99,3 2,8 278,04 98,82
Total da aliquota 100 - 281,37 100,00
pirrotita 0,05 4.6 0,23 0,08
pirita 0,15 5 0,75 0,27
. , Total de sulfetos 0,2 - 0,35
Secdo polida de p6 (B) —
oxidos 0,3 4.8 1,44 0,51
silicatos 99,5 2,8 278,60 99,14
Total da aliquota 100 - 281,02 100,00
0,56%

Meédia da porcentagem total de sulfetos contidos no agregado na Etapa 2:
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APENDICE G -DIFRATOGRAMAS DE RAIOS X REFERENTES AO
AGREGADO CONTENDO SULFETOS “IN NATURA”
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8000 )

13447

4.,2430

100175
31757

14,4199

4,9798

7,0569

63770

2 Theta (angulo)
Agregado - Etapa 1l - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70 [¢]og-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 14.77 % -d x by: 1. -

13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3AI)010(0)8 - Y: 3.23 % - d x by:
[®]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(OH,F)2 - Y: 30.85 %
[v]a6-1045 (*) - Quartz, syn - Si02 - Y: 12.93 % -d xby: 1. - WL: 1.54

42-1437 (1) - Biotite-1M - K(Mg,F e+2)3(Al,Fe+3)Si3010(0H,F)2 - Y:
[¢]82-0571 (C) - Garnet - synthetic - (Ca2.69Y0.30)(Cr0.99AI1.00)(Si0

Difratograma de raios X do agregado “in natura” empregado no programa experimental da
Etapal.
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1000 )

,3433

9,9282

49637

143489
7,0914

[
T

0 T T T T T

3 10

2 Theta (angulo)
Agregado - Etapa 2 - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 ° - Step: 0.050 ° - Step time: 1. s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Start
[mla6-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Y: 50.00 % -d x by: 1. - WL: 1.54056 - Hexagonal - I/lc PDF 3.4 - S-Q 28.4 %
[#]07-0042 (1) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010(0H)2 - Y: 22.73 % - d x by: 1. - WL: 1.54056 - Hexagonal - I/ic PDF 1. - S-Q
EOQ-OAGG (* - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 11.36 % -d x by: 1. - WL: 1.54056 - Triclinic - I/lc PDF 2.1 - S-Q 10.5 %
[m]02-0028 (D) - Chlorite - (Mg,Fe)5(Al,Si))5010(0H)8 - Y:5.04 % - d x by: 1. - WL: 1.54056 - Monoclinic - I/lc PDF 1. - S-Q 9.8 %
42-1437 (1) - Biotite-1M - K(Mg,Fe+2)3(Al,Fe+3)Si3010(0OH,F)2 - Y:12.98 % -d x by: 1. - WL: 1.54056 - Monoclinic - I/lc PDF 3.4 -S-Q 7.4

Difratograma de raios X do agregado “in natura” empregado no programa experimental da

Etapa 2 .
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APENDICE H - RESULTADOS DAS ANALISES
TERMOGRAVIMETRICAS E QUIMICAS REALIZADAS NOS
CONCRETOS PREPARADOS PARA A ETAPA1
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Tabela H1: Resultados referentes a perda ao fogo, residuo insolvel, teor de aglomerante e teor de
agregado determinados nas argamassas extraidas dos concretos investigados na Etapa 1 através de
ensaios quimicos.

_ _ Idade Perda ao .Resiqluo Teor de Teor de

Amostra | Tipo de aglomerante | Sigla (dias) fogo insoltvel | aglomerante | agregado
(%) (%) (%) (%)
90 11,5 56,6 36,1 63,9
CP II-F-32 CPIl | 182 13,3 53,7 38,1 61,9
548 8,29 68,7 25,1 74,9
Argamassa 90 10,6 56,5 36,7 63,3
U | Cp I1-F-32+40%EAF | CP40| 182 | 126 54,6 376 624
concreto 548 9,61 66,6 26,3 73,7
90 9,78 55,6 38,3 61,7
CP 1I-F-32+60%EAF | CP60 | 182 10,2 59,0 34,3 65,7
548 9,21 68,9 24,1 75,9

Tabela H2: Perdas de massa, ao longo do tempo, dos compostos presentes nas argamassas extraidas
dos concretos investigados na Etapa 1, na base de volateis.

Concreto Perda de massa (%) Fator de
M_assa correcdo
Amostra agl-girggriente Sigla zgfg)" CASFF AFm| CH HE'EC CaCO; | Total re?cl;l,l;al pz;ant;%se
volateis
90 2,28 | 2,67 (196|064 | 1,77 |932| 90,68 1,103
CP 1I-F-32 CPlII'| 182 | 2,71 | 2,73 |1,76|0,76 | 3,32 |11,28| 88,72 1,127
548 | 3,45 | 1,62 |1,11|0,46| 1,57 | 8,21 | 91,79 1,089
Argamassa 90 2,07 |29 (1,11(/0,64 | 2,08 |885| 91,15 1,097
exralda | cp IIF-32+40%EAF | CP40| 182 | 2,19 | 2,98 [0,910,70| 240 | 9,18 | 90,82 | 1,101
concreto 548 | 4,27 | 2,20 |0,63|0,59| 1,37 | 9,06 | 90,94 1,100
90 1,16 | 2,72 |{0,69|0,74| 1,94 | 7,25 | 92,75 1,078
CP 1IF-32+60%EAF | CP60| 182 2,08 | 2,46 |056(0,79| 2,53 | 8,42 | 91,58 1,092
548 | 3,93 | 1,52 10,33|0,44| 1,19 | 7,41 | 92,59 1,080

Nota: C-S-H = silicato de calcio hidratado; AFt = trissulfoaluminato de calcio hidratado; AFm = monossulfoaluminato de
célcio hidratado; B = brucita; Htc = hidrotalcita; CH = hidréxido de calcio e CaCO3 = carbonato de calcio.

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS
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Tabela H3: Perdas de massa, ao longo do tempo, dos compostos presentes nas argamassas extraidas
dos concretos investigados na Etapa 1, na base de ndo volateis.

Concreto Perda de massa (%)
Amostra agl-[) inl?]griente Sigla zg?:;)e CASFF AFmM CH HB;C CaCO; | Total
90 2,51 2,94 2,16 0,71 1,95 10,28
CP II-F-32 CPIl | 182 3,05 3,08 1,98 0,86 3,74 12,71
548 3,76 1,76 1,21 0,50 1,71 8,94
Argamassa 90 2,27 3,24 1,22 0,70 2,28 9,71
R | cp IIF-32+40%EAF | CPa0| 182 | 241 | 328 | 100 [ 077 | 264 | 1011
concreto 548 4,70 2,42 0,69 0,65 1,51 9,96
90 1,25 2,93 0,74 0,80 2,09 7,82
CP IIF-32+60%EAF | CP60 | 182 2,27 2,69 0,61 0,86 2,76 9,19
548 4,24 1,64 0,36 0,48 1,29 8,00

Nota: C-S-H = silicato de calcio hidratado; AFt = trissulfoaluminato de calcio hidratado; AFm = monossulfoaluminato de
calcio hidratado; B = brucita; Htc = hidrotalcita; CH = hidréxido de calcio e CaCOj3; = carbonato de calcio.
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Curvas TG/DTG: CPII aos 90 dias. Taxa de aquecimento 10°C/min.
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Curvas TG/DTG: CPII aos 548 dias. Taxa de aquecimento 10°C/min.
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Curvas TG/DTG: CP40 aos 182 dias. Taxa de aquecimento 10°C/min.
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Curvas TG/DTG: CP60 aos 90 dias. Taxa de aquecimento 10°C/min.
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Curvas TG/DTG: CP60 aos 182 dias. Taxa de aquecimento 10°C/min.

1000

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos

241



242

APENDICE | - DIFRATOGRAMAS DE RAIOS X DOS CONCRETOS

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



Lin (Counts)
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2 Theta (a4ngulo)

CPII_28 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 ° E46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2-Y:28.36 % -d x by: 1.- WL: 1.54
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 -Y:5.89 % -d x by: 1. - WL: 1.5405 17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 5.38 % - d x by: 1. -
[#]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 5.58 % -d x by: 1. - W [#]06-0263 (I) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(0H,F)2 - Y: 10.76 %

21-0816 (*) - Gypsum - CaSO4-2H20 - Y: 6.82 % -d x by: 1. - WL:
[X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 5.58 % - d x by:
[a]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(S04)3(0H)12-26H20 - Y: 6.2

Difratograma de raios X do concreto CPIl, com 28 dias de idade, exposto a camara imida —
Etapa 1
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CPII_QO dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 °
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y:4.55% -d x by: 1. - WL: 1.5405

E]04-0733 (l) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 455 % -d x by: 1. -W

[#]72-0646 (C) - Ettringite - Ca6(AI(OH)6)2(SO4)3(H20)26 - Y: 4.55

244

18171

1,6706

1,6897

2 Theta (angulo)

[#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 455 % -
21-0816 (*) - Gypsum - CaS04-2H20 - Y: 7.05 % - d x by: 1. - WL:

[X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)O10(0)8 - Y: 5.10 % - d x by:
@03-0826 (D) - Grossular - Ca3AI2Si3012 - Y: 455 % -dx by: 1. -

[ala1-1451 () - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12:26H20 - Y: 5.7
[¢]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si02-Y:25.96 % -d x by: 1. - WL: 1.54

17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5- Y: 4.93 % - d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CPIl, com 90 dias de idade, exposto a camara imida —

Etapa 1
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2 Theta (angulo)
CPII_182 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3Al)010(0)8 - Y:11.76 % -dx b

[#]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 13.64 % - d x by: 1. - [4]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 13.
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y:11.36 % - d x by: 1. - WL: 1.540  [#]46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2- Y:59.83 % - d x by: 1.- WL: 1.54
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 11.36 % - d x by: 1. - [#]03-0826 (D) - Grossular - Ca3AI2Si3012 - Y:10.49 % - d x by: 1. -

[#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 15.91 %
21-0816 (*) - Gypsum - CaSO4-2H20 - Y: 9.61% - d x by: 1. - WL:

Difratograma de raios X do concreto CPII, com 182 dias de idade, exposto & cAmara imida —
Etapa 1
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2-Theta - Scale

CPII_1095 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 7
Operations: Import

[¢]07-0042 (1) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y:11.16 % - dx by: 1. - WL

[¢]04-0733 (I) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 29.02 % - d x by:
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - C
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 7.64 % - d x by:

[4l41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(S04)3(0OH)12:26H20 - Y:

[e]a6-1045 (*) - Quartz, syn- Si02-Y:79.45 % -d xby: 1. - WL:
06-0046 (D) - Gypsum - CaS04-2H20 - Y: 13.64 % - d x by: 1.

Difratograma de raios X do concreto CPII, com 1095 dias de idade, exposto & cdmara Umida —

Etapa 1
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2 Theta (angulo)

WMcP40_28 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000  [X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3AI)010(0)8 - Y: 3.56 % - d x by:
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y:2.68% -dx by: 1. - WL: 1.5405 E09-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 2.39 % - d x by: 1. -
E]04-0733 (I) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 2.27 % -d x by: 1. - W 546-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:28.81% -dx by: 1.- WL: 1.54
[=]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 4.55 % -
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 4.55% -d x by: 1. -

21-0816 (*) - Gypsum - CaS04-2H20 - Y: 2.52 % - d x by: 1. - WL:

Difratograma de raios X do concreto CP40, com 28 dias de idade, exposto & cAmara Umida —

Etapa 1
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2 Theta (angulo)
[McP4ao_90 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 65.460  [X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3Al)010(0)8 - Y: 5.26 % - d x by:
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y: 9.10 % - d x by: 1. - WL: 1.5405  [A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 5.9
E]04-0733 (l) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 455 % -d x by: 1. - W 546-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:26.78% -dx by: 1. - WL: 1.54
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al @06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(OH,F)2 - Y: 10.16 %
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 6.82 % -d x by: 1. -
21-0816 (*) - Gypsum - CaSO4-2H20 - Y: 6.50 % - d x by: 1. - WL:

Difratograma de raios X do concreto CP40, com 90 dias de idade, exposto & cdmara Umida —
Etapa 1
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2 Theta (angulo)

CP40_182 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 21-0816 (*) - Gypsum - CaS04:2H20 - Y: 13.72% -d xby: 1. - WL
[#]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 9.09 % -d x by: 1.- W [X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 7.41 % - d x by:
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y:13.64 % - d x by: 1. - WL: 1.540  |A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6Al2(SO4)3(0H)12-26H20 - Y: 8.3
[]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(0OH,F)2 - Y: 11.36 %  |[®]46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Y:37.71 % -d x by: 1.- WL:1.54
@03-0826 (D) - Grossular - Ca3Al2Si3012 - Y: 5.58 % -d x by: 1. -
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y:6.82 % - dx by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CP40, com 182 dias de idade, exposto & cAmara umida —
Etapa 1
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2 Theta (angulo)

CP40_1095 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 64.05

[#]07-0042 (I) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010(OH
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 -Y:13.64 % -d x by:1.-WL: 15

E]04-0733 (l) - Portlandite, syn - Ca(OH)2-Y: 17.61% - d x by: 1. -
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y:6.74 % -d x by: 1. -

[®J02-1241 (D) - Pyrrhotite - FeS - Y:8.87 % -d x by: 1.- WL: 1.5405
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al

[ala1-1451 (*) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 7.7

E46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:105.21% -d xby: 1. - WL: 1.5
76-1746 (C) - Gypsum - CaSO4(H20)2 - Y: 18.18 % - d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CP40, com 1095 dias de idade, exposto a camara imida
— Etapa 1
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2 Theta (angulo)
CP60_28 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 E09-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 3.98 % -d x by: 1. -
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 - Y: 6.45 % - d x by: 1. - WL: 1.5405  [X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)O10(0)8 - Y: 4.31 % - d x by:
[#]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 6.82 % -d x by: 1. -W  [A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 6.6
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 5.73 % -d x by: 1. - E46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:30.17 % -dx by: 1. - WL: 1.54
[#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 4.55 % -  [A|41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6Al2(S04)3(0H)12-26H20 - Y: 6.6
21-0816 (*) - Gypsum - CaS04:2H20 -Y:5.75% -d x by: 1. - WL: E46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:30.17 % -dx by: 1. - WL: 1.54

Difratograma de raios X do concreto CP60, com 28 dias de idade, exposto & cdmara Umida —
Etapa 1
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2 Theta (angulo)
WMcP60_90 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000  [X]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 4.87 % - d x by:
[#]04-0733 (I) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 5.06 % -d x by: 1.-W  [Al41-1451 (*) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 7.5
47-1743 (C) - Calcite - CaCO3 -Y:6.82% -dx by: 1. - WL: 1.5405 E46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:34.09% -dx by: 1. - WL: 1.54
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y:6.82 % -d x by: 1. - 14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
[#106-0263 (I) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3AI)010(OH,F)2 - Y: 6.82 % -
509-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 4.50 % -d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CP60, com 90 dias de idade, exposto & cdmara Umida —
Etapa 1
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2 Theta (angulo)

509-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 4.82 % - d x by: 1. -
[4]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 8.0
[#]46-1045 (*) - Quartz, syn - SI02 - Y: 36.50 % - d x by: 1. - WL: 1.54

CP60_182 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000

@04-0733 () - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 6.82 % -d x by: 1. - W
47-1743 (C) - Calcite - CaC0O3 -Y:9.09% -dx by: 1. - WL: 1.5405
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 -Y:9.09 % -dx by: 1. -

[=]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A))O10(OH,F)2 - Y: 6.82 % -
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al

Difratograma de raios X do concreto CP60, com 182 dias de idade, exposto & cAmara umida —
Etapa 1
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2 Theta (angulo)
CP60_1095 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.00 509-0466 (*) - Albite, ordered - NaAISi308 - Y: 4.26 % - d x by: 1. -
[#]07-0042 (1) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010(0H  [A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 14.
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y: 9.06 % -d x by: 1. - WL: 1.54  [#]46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Y: 48.38 % - d x by: 1. - WL: 1.54
@04-0733 (I) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 10.31 % -d x by: 1. -
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 6.20 % - d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CP60, com 1095 dias de idade, exposto a camara imida
— Etapa 1
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2 Theta (angulo)
RcPiiF_90 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000  [#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 20.39 %
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y:14.49 % -d x by: 1.- WL: 1.5 [A]41-1451 () - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12:26H20 - Y: 22.
[]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 21.25% - d x by: 1. - [#]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si02- Y: 68.18 % - d x by: 1. - WL: 1.54
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3Si05 - Y:10.63 % - d x by: 1. - 33-0311 (*) - Gypsum, syn - CaSO4-2H20 - Y: 28.95 % - d x by: 1.
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
[#]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A))010(0)8 - Y: 12.82 % -d x b

Difratograma de raios X do concreto CPIIF, com 90 dias de idade, exposto a camara imida —
Etapa 2
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2 Theta (angulo)
[NcPiiF_182 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000  [#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A)O10(OH,F)2 - Y: 10.57 %
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y:10.23 % -d x by: 1. -WL: 1.5 [A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 12.
[®]o4-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 7.87 % -d x by: 1. - W [¢]a6-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Y: 27.87 % -d x by: 1. - WL: 1.54
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 551 % -d x by: 1. - 33-0311 (*) - Gypsum, syn - CaS04-2H20 -Y:8.87 % -d x by: 1. -
14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
[#]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 6.64 % - d X by:

Difratograma de raios X do concreto CPIIF, com 182 dias de idade, exposto a camara Umida —
Etapa 2
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2 Theta (angulo)
KcPiiF_728 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 [A]41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6AI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 3.1
[#]07-0042 (1) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010(0H  [#]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si02- Y:157.10% - d xby: 1. - WL: 1.5
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y:5.61% -d xby: 1. - WL: 1.54
[¢]o4-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2-Y: 7.17 % -d x by: 1. -W
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 2.75 % - d x by: 1. -
70-0982 (C) - Gypsum - Ca(S04)(H20)2 - Y: 7.33 % - d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CPIIF, com 728 dias de idade, exposto a camara Umida —
Etapa 2



258

1000 ™)

,3433

4,2458

Lin (Counts)
|

2 Theta (angulo)

@04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 -Y:6.40 % -d xby:1.-W
[ala1-1451 (*) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(0H)12:26H20 - Y: 4.5
E46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2-Y:90.76 % -d x by: 1. - WL: 1.54

CPIIF_1095 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.00

[4]07-0032 (D) - Muscovite 2M1, syn - KAI2Si3AI010(OH)2 - Y: 553
06-0046 (D) - Gypsum - CaSO4-2H20 - Y: 2.55% - d x by: 1. - WL:
01-0837 (D) - Calcite - CaCO3 - Y:3.64 % -dx by: 1. - WL: 1.5405
03-1028 (D) - Pyrrhotite - Fex-1Sx - Y:3.44 % -d x by: 1. - WL: 1.5

[*]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 2.95 % - d x by:

Difratograma de raios X do concreto CPIIF, com 1095 dias de idade, exposto & cAmara Umida
— Etapa 2



259

3,3443

9,8743

Lin (Counts)
8
8
\

2000 —

|
14,2584

1000 —

2 Theta (angulo)

CPIII_QO dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 ° 17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 9.66 % - d x by: 1. -
[m]o4-0723 (D) - Hydrogrossular, intermediate - Ca3AI2Si208(0OH)4 - 14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
[m]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si02- Y: 29.67 % - d xby: 1. -WL: 1.54  [#]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 11.65 % - dx b

72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y: 9.66 % - d xby: 1. -WL: 1.54  [#]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3A))O10(OH,F)2 - Y: 18.53 %
[#]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 6.90 % - d x by: 1. - W 33-0311 (*) - Gypsum, syn - CaSO4-2H20 - Y: 15.55 % - d x by: 1.
[¥]72-0646 (C) - Ettringite - Ca6(AI(OH)6)2(S04)3(H20)26 - Y: 6.21

Difratograma de raios X do concreto CPIII, com 90 dias de idade, exposto & cAmara Umida —
Etapa 2
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C4AC0.5H12

2 Theta (angulo)
@CPIIIJ.SZ dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 14-0083 (D) - Calcium Aluminum Oxide Carbonate Hydrate - Ca4Al
[®]46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2- Y: 29.09% -d xby: 1. -WL: 1.54 [¢]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3Al)010(0)8 - Y: 5.37 % - d x by:
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 -Y:4.45% -d xby: 1. -WL:1.54  [¢]06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(OH,F)2 - Y: 12.42 %
[®loa-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 -Y:3.18 % -d x by: 1. - W 33-0311 (*) - Gypsum, syn - CaS04:2H20 - Y:7.17 % -d x by: 1. -
[¥]72-0646 (C) - Ettringite - Ca6(AI(OH)6)2(S04)3(H20)26 - Y: 2.86
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y:4.45 % -d x by: 1. -

Difratograma de raios X do concreto CPIII, com 182 dias de idade, exposto a camara Umida —

Etapa 2



1000

900

800

Lin (Counts)
£y wn [o2] ~
o o o o
o o o o

w
o
o

200

100

)

|
9,9015

,3423

261

g
1 3
g
— y
— o
i I g
| g 8 g &
3| o N o o g
| & 9 o o &
8 8 I 2 ~ | o
g i ~ ey 8 7
_| 4 o 8 o
] |
|
— I vl W/} Wi | ! [
A : A ‘ | M | :
_ ol l |-|‘ .. N l .. T , . N
SN . “ I“ A ‘I ‘I‘ E.fl.‘- s £ sk ol Mg Bt Jopndandl ol uaifs o gp
3 10 20 30 40 50 60 70

2 Theta (angulo)

WCPIII_728 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000
[m]46-1045 (*) - Quartz, syn-Si0O2-Y:12.30% -d xby: 1. - WL: 1.54
[#]07-0042 (1) - Muscovite-3T - (K,Na)(Al,Mg,Fe)2(Si3.1A10.9)010(OH
[¢]o4-0733 () - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 2.74 % -d x by: 1. - W
[4]72-0646 (C) - Ettringite - Ca6 (AI(OH)6)2(S04)3(H20)26 - Y: 4.52
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y:2.89 % -d x by: 1. -

[xlo2-1241 (D) - Pyrrhotite - FeS - Y:3.48 % -d xby: 1. - WL: 1.5405
70-0982 (C) - Gypsum - Ca(S04)(H20)2-Y:11.94 % -d x by: 1. -
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 - Y: 17.80 % -d x by: 1. - WL: 1.5

Difratograma de raios X do concreto CPIII, com 728 dias de idade, exposto & cAmara umida —

Etapa 2
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2 Theta (angulo)
@CPIILlOQS dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.00 17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 1.61 % - d x by: 1. -
[¢]a6-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2-Y: 17.86 % -d xby: 1. - WL: 1.54
[4]07-0032 (D) - Muscovite 2M1, syn - KAI2Si3AI010(OH)2 - Y: 3.31
06-0046 (D) - Gypsum - CaS0O4:2H20 -Y:2.57 % -d x by: 1. - WL
[4]72-0646 (C) - Ettringite - Ca6(AI(OH)6)2(S04)3(H20)26 - Y: 4.21
01-0837 (D) - Calcite - CaCO3 -Y:3.66 % -dx by:1. - WL: 1.5405

Difratograma de raios X do concreto CPI1I, com 1095 dias de idade, exposto & camara Umida

— Etapa 2
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14,2602

2 Theta (angulo)

CPIV_QO dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 ° @06-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(0OH,F)2 - Y: 11.80 %
@04-0723 (D) - Hydrogrossular, intermediate - Ca3AI2Si208(0H)4 - E41-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6Al2(SO4)3(0OH)12:26H20 - Y: 6.8
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 -Y:6.15% -d xby: 1. - WL: 1.54 E46-1045 (*) - Quartz, syn - Si0O2-Y:31.11% -d x by: 1. - WL: 1.54
@04-0733 (l) - Portlandite, syn - Ca(OH)2 - Y: 440 % -d x by: 1. -W
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 6.15 % - d x by: 1. -
[*]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3A)010(0)8 - Y: 7.42 % - d x by:

Difratograma de raios X do concreto CPIV, com 90 dias de idade, exposto a camara Umida —
Etapa 2
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2 Theta (angulo)
mCPIV_182 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 [¢]o6-0263 (1) - Muscovite-2M1 - KAI2(Si3Al)O10(0OH,F)2 - Y: 14.74 %
[m]o4-0723 (D) - Hydrogrossular, intermediate - Ca3Al2Si208(0H)4 - [ala1-1451 (*) - Ettringite, syn - Ca6Al2(SO4)3(0OH)12:26H20 - Y: 8.5
72-1652 (C) - CALCITE -CaCO3 -Y:7.69% -d xby: 1. - WL: 1.54 E46-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2-Y:38.88% -dx by: 1.- WL: 1.54
[®]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2-Y:5.49 % -d x by: 1. - W
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 7.69% -d x by: 1. -
[#]13-0003 (D) - Chlorite - Mg2AI3(Si3Al)010(0)8 - Y: 9.27 % - d X by:

Difratograma de raios X do concreto CPIV, com 182 dias de idade, exposto & cAmara Umida —
Etapa 2
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1000 )
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\
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2 Theta (angulo)
RAcpiv_728 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000  [#]46-1045 (*) - Quartz, syn - Si02-Y:122.69% - d x by: 1. - WL: 1.5
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 7.95 % -d x by: 1. -
[#]07-0032 (D) - Muscovite 2M1, syn - KAI2Si3AI010(0H)2 - Y: 14.55
72-1652 (C) - CALCITE - CaCO3 -Y:4.41% -d xby: 1. - WL: 1.54
[®]04-0733 (1) - Portlandite, syn - Ca(OH)2-Y:6.30 % -d x by: 1. - W
[a]41-1451 (¥) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y: 6.1

Difratograma de raios X do concreto CPIV, com 728 dias de idade, exposto & cAmara Umida —
Etapa 2
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2 Theta (angulo)
CPIV_1095 dias - Type: 2Th/Th locked - Start: 3.000 ° - End: 70.000 ° - Step: 0.050 ° - Step time: 1.s - Temp.: 25 °C (Room) - Time Started:
E]O?-0032 (D) - Muscovite 2M1, syn - KAI2Si3AIO10(OH)2 - Y: 3.70 % - d x by: 1. - WL: 1.54056 - Monoclinic - I/lc PDF 1. - S-Q 13.2 %
01-0837 (D) - Calcite - CaCO3 - Y: 7.27 % -d x by: 1. - WL: 1.54056 - Rhombohedral - I/lc PDF 1. - S-Q 25.9 %
[A]a1-1451 (*) - Ettringite, syn - CaBAI2(SO4)3(OH)12-26H20 - Y:5.44 % - d x by: 1. - WL: 1.54056 - Hexagonal - I/lc PDF 1.- S-Q 19.4 %
El46-1045 (*) - Quartz, syn-SiO2- Y: 27.27 % -d xby: 1. - WL: 1.54056 - Hexagonal - I/lc PDF 3.4 - S-Q 28.5 %
17-0445 (D) - Calcium Silicate - Ca3SiO5 - Y: 3.63 % -d x by: 1. - WL: 1.54056 - Triclinic - I/lc PDF 1. - S-Q 12.9 %

Difratograma de raios X do concreto CPIV, com 1095 dias de idade, exposto & cAmara Umida
— Etapa 2
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Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos
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*

<
[\e]

Grau de liberdade do numerador (fatores) v1

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 12 15 20 25 30 40 60 120 00
1 161,45/ 199,50 215,71| 224,58| 230,16| 233,99 236,77| 238,88| 240,54| 241,88| 243,90| 245,95| 248,02| 249,26| 250,10 251,14| 252,20 253,25| 254,32
2 18,51| 19,00| 19,16, 19,25| 19,30 19,33| 19,35| 19,37| 19,38 19,40/ 19,41| 19,43| 19,45| 19,46 19,46| 19,47, 19,48| 19,49, 19,50
3 10,13 9,55 9,28/ 9,12| 9,01, 894 8,89 885 881 879 874 870 866 863 862 859 857 855 8,53
4 7,71 694 659 6,39 6,26/ 6,16/ 6,09 6,04/ 6,000 596 591 586/ 580 577 575 572 5,69 5,66 5,63
5 6,61 5,79 5,41 5/19| 5,05 4,95 488 4,82 4,77 4,774 4,68 4,62 456 452 4,50 4,46 4,43 4,40 4,37
6 599, 5,14 4,76/ 4,53| 4,39| 4,28 4,21 4,15 4,10 4,06 4,000 394 387 3834 381 377 374 3,70 3,67
7 559, 4,74 435 4,12 397 387 3,79 3,73] 3,68 3,64 357 351 344 3,404 3,38 3,34 330 3,27 3,23
8 532 4,46, 4,07 3,84 3,69 3,58 3500 344| 339 335 328 322/ 3,15 3,11 3,08/ 3,04 3,01 297 2,93
9 512, 4,26| 3,86/ 3,63 3,48 337 3,29 3,23 3,18 3,14, 3,07 3,01 294 289 2,86 283 2,79 275 2,71
10 496 4,10 3,71| 3,48 3,33 3,22| 3,14 3,07 3,02 298 291 285 2,77/ 2,73 2,70 266/ 262 2,58 2,54
11 4,84 3,98 3,59 3,36 320 3,09 301 295 2904 285 2,79 2,72 265 260 257 253 249 245 2,40
12 4,75/ 3,89 3,49 3,26 3,11 3,00f 291 285 2804 2,75 269 262 254 250 247 243 238 234 2,30
13 4,67 3,81 3,41 3,18 3,03| 2,92 283| 2,77 271 267, 260 253 246 241 2,38 234 230 225 2,21
14 4,60 3,74 3,34/ 3,11 296 285 276/ 2,70| 265 2,60 253 246| 239 234 231 227 222 218 2,13
15 4,54) 3,68 3,29 3,06/ 290 2,79 271 264 259 254, 248 240 233 228 225 220 216| 211 2,07
16 4,49| 3,63 3,24/ 3,01 2,85 2,74 266 259 254, 249, 242 235 2,28 223 219 215 211] 2,06 2,01
17 4,45 3,59| 3,20 296 281 2,70 261 255 249 245 2,38 231 223 218 2,15 2,10 206 2,01 1,96
18 4,41 3,55| 3,16 293 2,77 2,66 258 251 246 241 234 227 219 214, 211 206 202| 1,97 1,92
19 4,38 3,52| 3,13| 290 2,74 2,63 254 248 242 238 231 223 216 211 2,07 203 198 1,93 1,88
20 4,35 3,49| 3,10 287, 271 260 251 245 239 235 228 220 212 207 2,04 1,99 195 1,9 1,84
21 4,32) 347 3,07 284 268 257, 249 242 237 232 225 218 2104 2,05 2,01 196 192| 1,87 1,81
22 4,30 3,44| 3,05 2,82 266/ 255 246/ 240 234, 230 223 215 2,07, 202 198 194 189 184 1,78
23 4,28 3,42 3,03 280 264 253 244 237 232 227, 220 213 205 200 196 191 186/ 1,81 1,76
24 4,26| 3,40 3,01 2,78 262 251, 242 236 230 2,25 218 2,11 203 197 194 1,89 184 1,79 1,73
25 4,24) 3,39 2,99 2,76 260 249 240 234 228 224 216, 209 201 196 192 1,87 182 1,77 1,71
26 4,23| 3,37 298| 2,74 259 247 239 232 227 222 215 2,07 199 194/ 190 1,85 180/ 1,75 1,69
27 4,21 3,35 296 2,73 257 246 237 231 225 220, 213 206 197 192 1,88 1,84 1,79 1,73 1,67
28 4,20 3,34 295 2,71 256 245 236/ 2,29 224, 219, 212, 2,04 196 191 1,87, 1,82 1,77 1,71 1,65
29 4,18 3,33 293| 2,70| 255 243 235 228 222 218 2,10 2,03 194 189 1,85 1,81 1,75 1,70 1,64
30 4,17) 3,32 2,92| 2,69 253 242 233 227 221, 216, 209 201 193 1,88 1,84 1,79 1,74 1,68 1,62
40 4,08) 3,23 2,84 261 245 234 225 218 212, 2,08 200 192 1,84 1,78 1,74 1,69 1,64| 1,58 151
60 4,000 3,15 2,76 2,53 237 2,25 217 2,10 204, 1,99 192 184 1,75 169 1,65 1,59 153| 1,47 1,39
120 3,92 3,07 2,68 245 229 218 209 202 196 191 183 1,75 166, 160/ 155 1,50 143] 1,35 1,25
0 3,84/ 3,000 260 237, 221 2,10 201 194 188 1,83 1,75 167/ 157 151 1,46] 1,39 1,32] 1,22 1,00

* Grau de liberdade do residuo (erro)

Tabela H - Distribuicéo de Fisher - valores de F tabelado (Ftap) para o = 0,05.
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APENDICE L - RESULTADO DO METODO DE ENSAIO PARA MEDIR
A ALTERACAO LINEAR DOS CORPOS-DE-PROVA PRISMATICOS
DE CONCRETO

Investigacdo de agregados contendo sulfetos e seus efeitos sobre a durabilidade de concretos
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Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP 1I-F-32
Etapa 1
ldade CPII
(dias) CcPO1 CP 02 CP 03 CP 04 £
Li Ei Li Ei Li Ei Li Ei (O/r;)
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)
28 3,872 0,000 3,282 0,000 3,345 0,000 4,275 0,000 0,000
49 3,856 0,006 3,266 0,006 3,329 0,006 4,262 0,008 0,007
17 3,818 0,010 3,224 0,008 3,274 0,002 4,219 0,006 0,007
133 3,815 0,013 3,222 0,004 3,272 | -0,001 4,232 0,011 0,007
161 3,840 0,011 3,233 0,004 3,295 0,003 4,238 0,008 0,006
214 3,828 0,011 3,229 0,007 3,280 0,002 4,218 0,006 0,006
245 3,851 0,008 3,308 0,026 3,285 | -0,008 4,248 0,006 0,008
273 3,828 0,011 3,223 0,005 3,288 0,006 4,226 0,009 0,008
329 3,842 0,013 3,238 0,008 3,303 0,008 4,240 0,011 0,010
385 3,820 0,017 3,212 0,013 3,278 0,014 4,209 0,014 0,015
441 3,855 0,022 3,249 0,026 3,297 0,020 4,225 0,020 0,022
497 3,813 0,021 3,207 0,014 3,275 0,016 4,211 0,019 0,018
525 3,974 0,023 3,369 0,017 3,434 0,021 4,366 0,020 0,020
553 3,968 0,020 3,362 0,013 3,498 0,042 4,367 0,017 0,023
581 3,975 0,023 3,369 0,017 3,436 0,018 4,371 0,020 0,019
609 3,995 0,034 3,407 0,034 3,437 0,020 4,371 0,022 0,027
637 3,973 0,024 3,368 0,018 3,437 0,020 4,373 0,022 0,021
693 3,978 0,029 3,366 0,020 3,434 0,022 4,369 0,024 0,023
749 3,982 0,031 3,376 0,024 3,434 0,023 4,368 0,024 0,026
833 3,988 0,033 3,382 0,026 3,439 0,023 4,384 0,029 0,028
861 3,968 0,026 3,362 0,019 3,433 0,022 4,367 0,023 0,023
917 3,966 0,024 3,362 0,019 3,432 0,020 4,363 0,020 0,021
973 3,982 0,033 3,367 0,023 * * 4,369 0,026 0,027
1029 3,963 0,024 3,353 0,016 * * 4,355 0,020 0,020
1085 4,041 0,024 3,421 0,012 * * 4,446 0,025 0,021
1141 4,031 0,027 3,427 0,021 * * 4,429 0,025 0,024
1169 4,026 0,028 3,418 0,021 * * 4,419 0,024 0,025
1225 4,032 0,028 3,425 0,021 * * 4,422 0,022 0,024
1255 4,027 0,033 3,415 0,024 * * 4,412 0,024 0,027
1337 4,026 0,026 3,432 0,024 * * 4,423 0,028 0,026
1421 4,029 0,032 3,428 0,027 * * 4,453 0,042 0,034
1701 4,047 0,040 3,442 0,034 * * 4,443 0,037 0,037
1788 4,041 0,042 3,435 0,036 * * 4,438 0,040 0,039
1844 | 4,042 0,042 3,430 0,035 * * 4,416 0,032 0,036
2038 3,823 0,040 3,216 0,032 * * 4,220 0,037 0,036

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;
E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;
E., = expansdo média percentual.

Nota: * corpo-de-prova sem leitura ou com leituras incoerentes devido a problemas adversos, ndo sendo possivel calcular a
expansao nestas idades definidas para o ensaio.

Maria de Jesus Gomides. Tese de Doutorado. Porto Alegre: PPGEC/UFRGS



Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP 11-F-32 + 40% EAF

Etapa 1
Idade CP40
(dias) CP 09 CP 10 CP11 CP12 £
L E; L E; L E, L E; %)
(mm) ) (mm) (%) (mm) (%) (mm) )
28 | 4,002 | 0,000 | 3,489 | 0,000 | 4,450 | 0,000 | 4,189 | 0,000 0,000
49 | 3972 | 0,001 | 3,487 | 0,012 | 4,444 | 0,010 | 4,183 | 0,010 0,008
77 | 3,961 | 0,012 | 3,457 | 0,014 | 4,406 | 0,010 | 4,145 | 0,010 0,011
133 | 3,951 | 0,006 | 3,460 | 0,014 | 4,423 | 0,016 | 4,152 | 0,011 0,012
161 | 3,965 | 0,008 | 3,474 | 0,016 | 4,440 | 0,018 | 4,182 | 0,019 0,015
214 | 3949 | 0,008 | 3457 | 0,016 | 4,423 | 0,018 | 4,165 | 0,019 0,015
245 | 3,979 | 0,007 | 3,489 | 0,016 | 4,453 | 0,018 | 4,195 | 0,019 0,015
273 | 3,957 | 0,010 | 3,467 | 0,020 | 4,436 | 0,022 | 4,176 | 0,023 0,019
329 | 3957 | 0,014 | 3,466 | 0,024 | 4433 | 0,025 | 4,178 | 0,027 0,022
385 | 3940 | 0,016 | 3,452 | 0,026 | 4,416 | 0,027 | 4,161 | 0,030 0,025
441 | 3944 | 0,026 | 3,460 | 0,033 | 4,398 | 0,038 | 4,115 | 0,033 0,033
497 | 3942 | 0,020 | 3,453 | 0,030 | 4,420 | 0,032 | 4,162 | 0,034 0,029
525 | 4,104 | 0,024 | 3,611 | 0,031 | 4580 | 0,034 | 4,322 | 0,036 0,031
553 | 4,096 | 0,018 | 3,605 | 0,026 | 4575 | 0,030 | 4,316 | 0,031 0,026
581 | 4,106 | 0,023 | 3,614 | 0,030 | 4,581 | 0,034 | 4,311 | 0,030 0,029
609 | 4,110 | 0,027 | 3,618 | 0,036 | 4,538 | 0,019 | 4,345 | 0,046 0,032
637 | 4,102 | 0,023 | 3,612 | 0,032 | 4583 | 0,036 | 4,322 | 0,036 0,032
693 | 4,103 | 0,026 | 3,610 | 0,034 | 4568 | 0,033 | 4,322 | 0,039 0,033
749 | 4,102 | 0,027 | 3,612 | 0,036 | 4,584 | 0,040 | 4,323 | 0,040 0,036
833 | 4,107 | 0,027 | 3,618 | 0,037 | 4,593 | 0,042 | 4,333 | 0,043 0,037
861 | 4,102 | 0,026 | 3,609 | 0,034 | 4583 | 0,040 | 4,319 | 0,038 0,035
917 | 4,102 | 0,025 | 3,610 | 0,034 | 4585 | 0,039 | 4,324 | 0,039 0,034
973 | 4,107 | 0,030 | 3,616 | 0,038 | 4,587 | 0,042 | 4,324 | 0,042 0,038
1029 | 4,094 | 0,024 | 3,603 | 0,033 | 4575 | 0,038 | 4,310 | 0,036 0,033
1085 | 4,168 | 0,024 | 3,682 | 0,034 | 4,655 | 0,039 | 4,385 | 0,035 0,032
1141 | 4,162 | 0,027 | 3,668 | 0,035 | 4,641 | 0,040 | 4,371 | 0,036 0,034
1169 | 4,156 | 0,030 | 3,664 | 0,038 | 4,638 | 0,043 | 4,374 | 0,042 0,038
1225 | 4,165 | 0,029 | 3,666 | 0,034 | 4,647 | 0,042 | 4,381 | 0,040 0,036
1255 | 4,143 | 0,028 | 3,668 | 0,045 | 4,624 | 0,037 | 4,365 | 0,038 0,037
1337 | 4,159 | 0,032 | 3,665 | 0,040 | 4,638 | 0,046 | 4,374 | 0,045 0,041
1421 | 4,169 | 0,038 | 3,665 | 0,041 | 4,638 | 0,047 | 4,374 | 0,046 0,043
1701 | 4,177 | 0,041 | 3,688 | 0,050 | 4,664 | 0,057 | 4,401 | 0,057 0,051
1788 | 4,173 | 0,044 | 3,682 | 0,052 | 4,658 | 0,058 | 4,393 | 0,056 0,052
1844 | 4,177 | 0,043 | 3,691 | 0,052 | 4,657 | 0,056 | 4,383 | 0,053 0,051
2038 | 3,959 | 0,041 | 3465 | 0,050 | 4,427 | 0,053 | 4,163 | 0,051 0,049

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;

E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;

E., = expansdo média percentual.
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Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP 11-F-32 + 60% EAF
Etapa 1
Idade CP60
(dias) CP 17 CP 18 CP 19 CP 20 £
Li Ei Li Ei Li Ei Li Ei (O/r;)
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)
28 4,756 0,000 3,617 0,000 * * 3,938 0,000 0,000
49 4,744 0,008 3,624 0,016 * * 3,926 0,008 0,011
17 4,718 0,016 3,591 0,013 * * 3,889 0,008 0,012
133 4,706 0,007 3,595 0,018 * * 3,909 0,015 0,013
161 4,719 0,007 3,618 0,022 * * 3,926 0,016 0,015
214 4,702 0,008 3,599 0,022 * * 3,905 0,016 0,015
245 4,737 0,010 3,629 0,022 * * 3,936 0,016 0,016
273 4,711 0,002 3,620 0,026 * * 3,916 0,015 0,014
329 4,716 0,010 3,615 0,025 * * 3,925 0,022 0,019
385 4,697 0,018 3,594 0,032 * * 3,902 0,026 0,026
441 4,648 0,009 3,571 0,042 * * 3,881 0,033 0,028
497 4,698 0,021 3,592 0,034 * * 3,901 0,030 0,028
525 4,857 0,022 3,755 0,037 * * 4,064 0,032 0,030
553 4,852 0,019 3,749 0,034 * * 4,055 0,027 0,026
581 4,857 0,021 3,753 0,037 * * 4,062 0,032 0,030
609 4,840 0,018 3,766 0,042 * * 4,063 0,034 0,031
637 4,855 0,022 3,754 0,038 * * 4,062 0,032 0,031
693 4,854 0,025 3,753 0,040 * * 4,065 0,037 0,034
749 4,850 0,025 3,750 0,040 * * 4,070 0,040 0,035
833 4,856 0,026 3,753 0,040 * * 4,068 0,038 0,035
861 4,856 0,026 3,753 0,041 * * 4,060 0,035 0,034
917 4,853 0,024 3,775 0,048 * * 4,066 0,036 0,036
973 4,859 0,029 3,761 0,045 * * 4,066 0,039 0,038
1029 4,847 0,024 3,748 0,040 * * 4,052 0,033 0,032
1085 4,910 0,024 3,810 0,040 * * 4,135 0,037 0,034
1141 4,907 0,024 3,815 0,043 * * 4,115 0,035 0,034
1169 4,907 0,029 3,807 0,044 * * 4,112 0,038 0,037
1225 4,916 0,028 3,818 0,045 * * 4,124 0,039 0,037
1255 4,905 0,032 3,802 0,046 * * 4,111 0,037 0,038
1337 4,905 0,030 3,808 0,046 * * 4,114 0,040 0,039
1421 4911 0,034 3,812 0,052 * * 4,115 0,042 0,043
1701 4,929 0,040 3,835 0,058 * * 4,135 0,050 0,049
1788 4,926 0,043 3,832 0,061 * * 4,134 0,053 0,053
1844 4,923 0,040 3,810 0,051 * * 4,130 0,051 0,047
2038 * * 3,596 0,055 * * 3,900 0,049 0,052

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;
E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;
E., = expansdo média percentual.

Nota: * corpo-de-prova sem leitura ou com leituras incoerentes devido a problemas adversos, ndo sendo possivel calcular a
expansao nestas idades definidas para o ensaio.
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Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP II-F-32
Etapa 2
Idade CPIIF
(dias) CP 01 CP02 CP 03 CP 04 £
L Ei Li E, Li E, L E, %)
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)

38 * * * * 4,363 | 0,000 | 5551 | 0,000 0,000
45 * * * * 4347 | -0,003 | 5,547 | -0,003 -0,003
52 * * * * 4385 | -0,001 | 5569 | -0,002 -0,002
73 * * * * 4376 | 0,007 | 5539 | 0,014 0,010
80 * * * * 4273 | -0,001 | 5562 | -0,024 0,013
101 * * * * 4,438 | 0,000 | 5,622 | -0,003 -0,001
108 * * * * 4325 | 0,000 | 5504 | -0,003 -0,001
129 * * * * 4322 | 0,004 | 5506 | 0,002 0,003
136 * * * * 4,495 | 0,004 | 5675 | 0,001 0,003
157 * * * * 4,488 | 0,004 | 5,668 | 0,000 0,002
164 * * * * 4490 | 0,004 | 5672 | 0,002 0,003
185 * * * * 4,49 | 0,006 | 5,677 | 0,005 0,006
199 * * * * 4,498 | 0,007 | 5671 | 0,002 0,004
213 * * * * 4491 | 0,005 | 5,679 | 0,004 0,005
226 * * * * 4,489 | 0,005 | 5,679 | 0,006 0,006
241 * * * * 4,489 | 0,004 | 5671 | 0,002 0,003
254 * * * * 4495 | 0,007 | 5,676 | 0,004 0,005
269 * * * * 4,495 | 0,007 | 5,667 | 0,001 0,004
283 * * * * 4,491 | 0,007 | 5,669 | 0,003 0,005
297 * * * * 4,486 | 0,006 | 5,668 | 0,003 0,005
311 * * * * 4491 | 0,005 | 5669 | 0,002 0,004
325 * * * * 4,492 | 0,010 | 5,679 | 0,009 0,009
339 * * * * 4,487 | 0,006 | 5,666 | 0,002 0,004
353 * * * * 4485 | 0,006 | 5,665 | 0,003 0,005
381 * * * * 4486 | 0,004 | 5674 | 0,004 0,004
409 * * * * 4,495 | 0,007 | 5672 | 0,003 0,005
437 * * * * 4,489 | 0,006 | 5,676 | 0,006 0,006
465 * * * * 4,485 | 0,006 | 5,674 | 0,006 0,006
493 * * * * 4,484 | 0,005 | 5677 | 0,006 0,006
522 * * * * 4,490 | 0,008 | 5,675 | 0,007 0,007
549 * * * * 4,490 | 0,008 | 5,668 | 0,005 0,007
577 * * * * 4491 | 0,010 | 5,668 | 0,005 0,007
605 * * * * 4491 | 0,010 | 5,673 | 0,008 0,009
633 * * * * 4492 | 0,011 | 5668 | 0,007 0,009
661 * * * * 4490 | 0,010 | 5,675 | 0,009 0,009
689 * * * * 4548 | 0,008 | 5,711 | -0,001 0,003
717 * * * * 4543 | 0,003 | 5,709 | -0,005 -0,001
773 * * * * 4553 | 0,012 | 5,718 | 0,004 0,008
829 * * * * 4550 | 0,012 | 5,715 | 0,003 0,007
870 * * * * 4535 | 0,014 | 5700 | 0,005 0,009
983 * * * * 4505 | -0,001 | 5,723 | 0,009 0,004
1039 * * * * 4550 | 0,016 | 5,714 | 0,007 0,012
1403 * * * * 4609 | 0,040 | 5,731 | 0,017 0,028
1459 * * * * 4572 | 0,027 | 5,747 | 0,022 0,025
1653 * * * * 4354 | 0,023 | 5547 | 0,026 0,024

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;

E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;

E., = expansdo média percentual.
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Nota: * corpo-de-prova sem leitura ou com leituras incoerentes devido a problemas adversos, ndao sendo possivel calcular a

expansao nestas idades definidas para o ensaio.
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Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP 111-40-RS
Etapa 2
Idade CPIIN
(dias) CP 09 CP 10 CP11 CP12 £
Li Ei Li Ei Li Ei Li Ei (O/r;)
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)
38 * * 4,639 0,000 * * 5,426 0,000 0,000
45 * * 4,634 | -0,001 * * 5,294 | -0,001 -0,001
52 * * 4,666 0,000 * * 5,447 | -0,003 -0,002
73 * * 4,592 0,018 * * 5,701 0,018 0,018
80 * * 4,558 | -0,003 * * 5,360 0,002 0,000
101 * * 4,728 0,001 * * 5,506 | -0,004 -0,002
108 * * 4,602 | -0,002 * * 5,391 | -0,003 -0,002
129 * * 4,609 0,004 * * 5,386 0,001 0,003
136 * * 4,767 0,002 * * 5,553 0,000 0,001
157 * * 4,761 0,001 * * 5,552 0,001 0,001
164 * * 4,764 0,001 * * 5,549 0,000 0,001
185 * * 4,768 0,003 * * 5,557 0,003 0,003
199 * * 4,764 0,000 * * 5,562 0,003 0,002
213 * * 4,766 0,003 * * 5,551 0,000 0,002
226 * * 4,760 0,002 * * 5,551 0,002 0,002
241 * * 4,756 0,000 * * 5,548 0,000 0,000
254 * * 4,761 0,002 * * 5,552 0,002 0,002
269 * * 4,765 0,003 * * 5,548 0,001 0,002
283 * * 4,759 0,003 * * 5,549 0,002 0,003
297 * * 4,753 0,002 * * 5,543 0,002 0,002
311 * * 4,759 0,001 * * 5,550 0,002 0,001
325 * * 4,759 0,005 * * 5,548 0,005 0,005
339 * * 4,755 0,002 * * 5,546 0,002 0,002
353 * * 4,756 0,004 * * 5,545 0,003 0,003
381 * * 4,755 0,001 * * 5,543 0,000 0,000
409 * * 4,755 0,001 * * 5,550 0,002 0,002
437 * * 4,755 0,001 * * 5,548 0,002 0,002
465 * * 4,747 0,000 * * 5,542 0,002 0,001
493 * * 4,749 0,000 * * 5,546 0,002 0,001
522 * * 4,754 0,003 * * 5,550 0,003 0,003
549 * * 4,748 0,001 * * 5,547 0,004 0,003
605 * * 4,748 0,002 * * 5,548 0,005 0,004
633 * * 4,744 0,002 * * 5,546 0,006 0,004
661 * * 4,748 0,003 * * 5,543 0,005 0,004
689 * * 4,805 0,000 * * 5,599 0,001 0,001
717 * * 4,789 | -0,008 * * 5,608 0,002 -0,003
773 * * 4,803 0,002 * * 5,616 0,009 0,006
829 * * 4,802 0,005 * * 5,610 0,011 0,008
870 * * 4,801 0,003 * * 5,604 0,011 0,007
983 * * 4,796 0,003 * * 5,610 0,011 -0,001
1039 * * 4,798 0,005 * * 5,613 0,014 0,000
1403 * * 4,803 0,009 * * 5,669 0,034 0,014
1459 * * 4,805 0,012 * * 5,634 0,023 0,006
1653 * * 4,630 0,022 * * 5,401 0,016 0,003

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;
E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;
E., = expansdo média percentual.

Nota: * corpo-de-prova sem leitura ou com leituras incoerentes devido a problemas adversos, ndo sendo possivel calcular a
expansao nestas idades definidas para o ensaio.
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Leituras de Comprimento e Expansdes dos Corpos-de-prova Prismatico de Concreto

CP IV-32
Etapa 2
Idade CPIV
(dias) CP 17 CP 18 CP 19 CP 20 £
Li Ei Li Ei Li Ei Li Ei (O/r;)
(mm) (%) (mm) (%) (mm) (%) (mm) (%)
38 4,707 0,000 4,080 0,000 4,381 0,000 4,875 0,000 0,000
45 4,732 0,004 4,088 0,000 4,398 0,001 4,892 0,001 0,001
52 4,698 0,011 4,057 0,009 4,356 0,004 4,853 0,006 0,008
73 4,667 0,016 3,999 0,000 4,316 0,005 4,797 0,001 0,005
80 4,794 0,004 4,160 0,005 4,467 0,005 4,959 0,003 0,004
101 4,678 0,001 4,046 0,002 4,355 0,003 4,849 0,002 0,002
108 4,686 0,006 4,056 0,007 4,369 0,008 4,860 0,006 0,007
129 4,852 0,009 4,219 0,010 4,527 0,010 5,080 0,029 0,015
136 4,848 0,013 4,215 0,012 4,526 0,012 5,052 0,022 0,015
157 4,849 0,009 4,220 0,011 4,527 0,011 5,053 0,021 0,013
164 4,845 0,008 4,217 0,010 4,526 0,011 5,006 0,005 0,009
185 4,857 0,012 4,227 0,014 4,535 0,014 5,025 0,012 0,013
199 4,857 0,014 4,229 0,017 4,538 0,017 5,028 0,015 0,015
213 4,856 0,013 4,227 0,016 4,535 0,015 5,023 0,013 0,014
227 4,858 0,014 4,229 0,016 4,535 0,015 5,019 0,012 0,014
241 4,854 0,014 4,228 0,016 4,536 0,016 5,019 0,012 0,014
255 4,862 0,016 4,234 0,018 4,541 0,017 5,024 0,013 0,016
269 4,858 0,016 4,232 0,019 4,539 0,018 5,024 0,014 0,017
281 4,855 0,015 4,225 0,016 4,534 0,016 5,024 0,015 0,015
297 4,855 0,016 4,228 0,018 4,539 0,019 5,022 0,014 0,017
311 4,861 0,018 4,234 0,020 4,542 0,020 5,024 0,015 0,018
325 4,860 0,017 4,232 0,020 4,537 0,019 5,025 0,016 0,018
339 4,858 0,016 4,228 0,018 4,535 0,018 5,023 0,015 0,017
353 4,866 0,021 4,228 0,020 4,539 0,021 5,027 0,018 0,020
381 4,869 0,022 4,239 0,023 4,547 0,023 5,030 0,018 0,021
409 4,866 0,018 4,237 0,020 4,542 0,019 5,031 0,016 0,018
437 4,861 0,016 4,233 0,018 4,542 0,019 5,032 0,016 0,017
465 4,864 0,019 4,237 0,022 4,545 0,022 5,033 0,019 0,020
493 4,867 0,021 4,240 0,024 4,549 0,024 5,033 0,020 0,022
521 4,871 0,023 4,244 0,026 4,553 0,026 5,035 0,022 0,024
549 4,874 0,023 4,246 0,025 4,555 0,026 5,035 0,020 0,024
605 4,870 0,022 4,242 0,024 4,550 0,025 5,030 0,020 0,023
633 4,866 0,021 4,184 0,005 4,545 0,023 5,030 0,019 0,017
661 4,867 0,022 4,188 0,007 4,547 0,025 5,030 0,021 0,019
689 4,924 0,019 4,245 0,004 4,603 0,021 5,070 0,012 0,014
717 4,929 0,021 4,299 0,023 4,607 0,023 5,071 0,012 0,020
773 4,939 0,029 4,312 0,031 4,620 0,031 5,095 0,024 0,029
829 4,937 0,026 4,307 0,028 4,616 0,028 5,084 0,019 0,025
863 4,910 0,027 4,239 0,015 4,620 0,030 5,108 0,027 0,025
983 4,932 0,028 4,255 0,014 4,613 0,031 5,133 0,040 0,028
1039 | 4,928 0,028 4,259 0,016 4,617 0,033 5,131 0,039 0,029
1403 | 4,954 0,038 4,276 0,024 4,636 0,042 5,089 0,027 0,033
1459 | 4,944 0,036 4,280 0,025 4,632 0,041 5,117 0,038 0,035
1653 | 4,741 0,039 4,060 0,022 4,417 0,039 4,930 0,045 0,036

L; = comprimento do corpo-de-prova prismatico na idade de ensaio, em mm;

E; = expansdo individual do corpo-de-prova prismatico, em percentagem;

E., = expansdo média percentual.
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APENDICE M - RESULTADOS DOS ENSAIOS PARA DETERMINAR
AS PROPRIEDADES ELASTO- MECANICAS DOS CORPOS-DE-
PROVA CILINDRICOS DE CONCRETO
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Resisténcia a Compressao
Etapa 1l (MPa) P
. N° do Idade (dias)
Concreto Sigla

corpo-de-prova 28 91 182 510 1095

01 36,8 44,4 424 50,1 58,2

02 35,0 37,8 44.4 52,7 59,0

03 35,3 39,7 47,8 53,1 59,2

ﬁ 04 335 | 41,7 | 491 | 51,5 | 50,2*
= CPII Média (MPa) | 35,2 40,9 45,9 51,9 58,8
% Desvio padrdao (MPa) | 1,35 2,82 3,07 1,35 0,53
Méximo (MPa) | 36,80 | 44,40 | 49,10 | 53,10 | 59,20

Minimo (MPa) | 33,50 | 37,80 | 42,40 | 50,10 | 58,20

Coeficiente de variagdo| 3,8% 6,9% 6,7% 2,6% 0,9%

01 37,9 41,2 44.4 50,6 57,0

% 02 37,9 39,7 | 427 51,9 53,4
© 03 37,5 46,0 41,6 47,7 54,0
=) 04 354* | 383 | 440 | 500 | 596
X CP40 Média (MPa) | 37,8 41,3 43,2 50,1 56,0
E Desvio padrdo (MPa) | 0,23 3,35 1,28 1,76 2,87
= Méaximo (MPa) | 37,90 | 46,00 | 44,40 | 51,90 | 59,60
3 Minimo (MPa) | 37,50 | 38,30 | 41,60 | 47,70 | 53,40
Coeficiente de variagdo| 0,6% 8,1% 3,0% 3,5% 5,1%

01 29,7 41,4 43,6 51,3 52,6

EL 02 30,6 40,6 | 403 44,1 52,8
© 03 30,1 36,7 44,5 49,4 53,7
3 04 308 | 361 | 435 | 502 | 450*
h CP60 Média (MPa) | 30,3 38,7 43,0 48,8 53,0
E Desvio padrdo (MPa) | 0,50 2,69 1,84 3,20 0,59
= Méximo (MPa) | 30,80 | 41,40 | 4450 | 51,30 | 53,70
3 Minimo (MPa) | 29,70 | 36,10 | 40,30 | 44,10 | 52,6
Coeficiente de variagdo| 1,6% 6,9% 4,3% 6,6% 1,1%

Nota: Os valores com asterisco (*) foram considerados espurios, de acordo com o Teste de Dixon prescrito na norma
americana ASTM E 178-02.
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Etapal

Moédulo de Elasticidade

(GPa)

) N° do Idade (dias)
Concreto Sigla corpo-de-prova 28 | 91 | 182 | 510 | 1095
01 29,1 31,8 39,9 314 34,9
02 28,4 29,2 40,7 447 35,4
o 03 28,8 29,8 41,2 34,1 32,3
|__|_: CPII Média (GPa) | 28,8 30,3 40,6 36,7 34,2
= Desvio padrdo (GPa) | 0,35 1,36 0,66 7,03 1,66
O Méximo (GPa) | 29,1 | 31,8 | 412 | 447 | 354
Minimo (GPa) | 28,4 29,2 39,9 31,4 32,3
Coeficiente de variacdo | 1,2% | 4,5% | 1,6% | 19,1% | 4,9%
w 01 25,8 33,6 39,5 42,0 36,4
3 02 26,7 | 341 | 40,0 | 338 | 392
%\" 03 26,2 32,9 40,2 331 40,4
N CP4O Média (GPa)| 26,2 | 335 | 39,9 | 363 | 387
gl Desvio padrdo (GPa) | 0,45 0,60 0,36 4,95 2,05
L Méaximo (GPa) | 26,7 | 34,1 | 40,2 | 42,0 | 404
Py Minimo (GPa) | 25,8 32,9 39,5 33,1 36,4
o Coeficiente de variagdo| 1,7% | 1,8% | 0,9% | 13,6% | 5,3%
w 01 25,9 32,4 39,5 29,3 36,3
3 02 26,8 | 336 | 40,9 | 31,8 | 363
<%\"’ 03 27,2 30,9 41,2 29,6 40,4*
"y CPEO Média (GPa) | 26,6 32,3 40,5 30,2 36,3
gl Desvio padrdo (GPa) | 0,67 1,35 0,91 1,37 0,00
4 Méaximo (GPa) | 272 | 336 | 41,2 | 318 | 3,63
= Minimo (GPa)| 259 | 30,9 | 39,5 | 293 | 363
© Coeficiente de variacdo| 25% | 4,2% | 2,2% | 45% | 0,0%
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Nota: Os valores com asterisco (*) foram considerados espurios, de acordo com o Teste de Dixon prescrito na norma

americana ASTM E 178-02.
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Resisténcia a Compresséo

Etapa 2 (MPa)
) N° do Idade (dias)
Concreto Sigla corpo-de-prova 28 91 182 365 728 1095
01 32,4 29,7 38,9 35,9 37,2 40,8
02 33,4 36,6 38,1 36,4 36,0 434
N 03 33,6 36,8 40,4 36,9 37,7 43,5
E 04 33,1 39,2 33,8 | 31,6* | 294* | 350
= CPIIF Média (MPa) | 33,1 35,6 37,8 36,4 37,0 40,7
% Desvio padrédo (MPa) | 0,53 4,09 2,83 0,50 0,87 3,98
Maximo (MPa) | 33,6 | 39,2 | 404 | 36,90 | 37,70 | 43,50
Minimo (MPa) | 324 | 29,7 | 338 | 3590 | 36,00 | 35,00
Coeficiente de variacdo | 1,6% | 11,5% | 7,5% | 1,4% | 2,4% | 9,8%
01 33,4 38,3 40,2 34,3 44,6 43,5
02 314 38,9 43,1 36,3 43,5 45,1
n 03 30,2 39,9 41,0 37,8 42,6 45,5
X 04 33,7 | 27.2* | 402 | 413 - | 30,0*
;'r CPIII Média (MPa) | 32,2 39,0 41,1 37,4 43,6 44,7
o Desvio padréo (MPa) | 1,67 0,81 1,37 2,95 1,00 1,06
o Méximo (MPa) | 33,7 39,9 43,1 41,30 44,6 45,5
Minimo (MPa) | 30,2 38,3 40,2 34,30 42,6 43,5
Coeficiente de variacdo | 52% | 2,1% | 3,3% | 7,9% | 2,3% | 2,4%
01 32,1 38,5 39,0 36,6 37,9 38,3
02 33,7 38,0 37,1 39,3 37,4 40,1
03 33,3 39,3 38,4 409 | 30,3* | 419
& 04 336 | 27.2* | 392 | 419 - 31,5
2 CPIV Média (MPa) | 332 | 386 | 384 | 39,7 | 37,7 | 380
% Desvio padrdo (MPa) | 0,74 0,66 0,95 2,31 0,35 4,54
Maximo (MPa) | 33,7 39,3 39,2 41,9 37,9 41,9
Minimo (MPa) | 32,1 38,0 37,1 36,6 37,4 31,5
Coeficiente de variacdo | 22% | 1,7% | 2,5% | 58% | 0,9% | 12,0%

Nota: Os valores com asterisco (*) foram considerados espurios, de acordo com o Teste de Dixon prescrito na norma

americana ASTM E 178-02.
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Etapa 2

Moédulo de Elasticidade

(GPa)

) N° do Idade (dias)
Concreto Sigla corpo-de-prova 28 | o1 | 182 | 365 | 728 | 1095
01 19,3 20,6 21,8 32,3 24,9 24,8
02 19,5 21,0 21,4 32,7 23,6 25,4
N 03 21,7 24,8 23,0 36,4 27,9 27,3
L_L: CPIIE Média (GPa)| 20,2 22,1 22,1 33,8 25,5 25,8
= Desvio padrdo (GPa) | 1,33 2,32 0,83 2,26 2,21 1,31
(@) Méximo (GPa) | 21,7 24,8 23,0 | 36,40 | 27,9 27,3
Minimo (GPa)| 19,3 | 20,6 | 21,4 | 32,30 | 23,6 | 24,8
Coeficiente de variagdo | 6,6% | 10,5% | 3,8% | 6,69% | 8,7% | 5,1%
01 20,7 22,6 24,1 28,30 26,2 27,4
02 18,8 24,0 24,9 28,90 23,1 28,3
4 03 199 | 252 | 254 | 31,80 | 27,9 | 296
?r. CPIN Média (GPa)| 19,8 23,9 24,8 29,7 25,7 28,4
= Desvio padrao (GPa) | 0,95 1,30 0,66 1,87 2,43 1,11
3 Méaximo (GPa) | 20,7 | 25,2 254 | 31,80 | 27,9 | 29,6
Minimo (GPa) | 18,8 | 22,6 | 24,1 | 2830 | 231 | 27,4
Coeficiente de variacdo | 4,8% | 54% | 2,6% | 6,31% | 95% | 3,9%
01 18,8 17,7 20,1 20,3 29,9 22,9
02 18,6 19,3 19,6 21,3 24,7 23,2
o 03 18,4 21,1 20,2 21,7 27,8 25,4
2‘ CPIV Média (GPa)| 18,6 19,4 20,0 21,1 275 23,8
a Desvio padréo (GPa) | 0,20 1,70 0,32 0,72 2,62 1,37
© Méximo (GPa) | 18,8 | 21,1 | 20,2 | 21,70 | 29,9 | 254
Minimo (GPa) | 18,4 | 17,7 | 19,6 | 20,30 | 24,7 | 22,9
Coeficiente de variacdo | 1,1% | 8,8% | 1,6% | 3,42% | 95% | 5,7%
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