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RESUMO

O uso de materiais pozolanicos em concretos resultam em diversos efeitos benéficos no estado
fresco e endurecido. Como uma dessas alternativas, o matacaulim é considerado como um
material de alta eficicia para aperfeicoamento de concretos em diversas propriedades. Dentro
do contexto de avangos tecnoldgicos dos concretos, a nanotecnologia tem sido elemento de
destagque nas pesquisas recentes, ela tem mudado progressivamente a ciéncia e engenharia de
materiais, sobretudo no ambito da compreensdo de suas propriedades através das técnicas de
nanociéncia. A técnica da nanoindentacdo, capaz de obter valores de dureza e mddulo de
elasticidade em escala nanométrica de fases distintas, utilizando cargas significativamente
pequenas, é uma alternativa viavel para estudos especificos na zona de transicdo de concretos.
Sendo assim, o objetivo deste trabalho é analisar as propriedades da zona de transicdo de
concretos preparados com metacaulim através da técnica de nanoindentacdo e MEV/EDS.
Foram adotadas as seguintes variaveis independentes: consumos de cimento distintos e a
proporcdo de mistura dos demais constituintes dos concretos (tracos); teor de substituicdo do
cimento pelo metacaulim (%); e tempo de cura (dias). Adotaram-se como variaveis de
resposta: resisténcia a compressao axial; espessura da zona de transicdo; dureza e modulo de
elasticidade; e formagdo de C-S-H de alta e baixa densidade na zona de transi¢gdo. Foram
usados 4 perfis horizontais em cada amostra, num comprimento total de 120 um e espagados
verticalmente em 20 um, ou seja, 9 pontos na horizontal espagados em 15 um e 4 na vertical
espacados em 20 um, totalizando 36 indentacbes por amostra. As mesmas amostras
preparadas e submetidas aos ensaios de nanodureza foram usadas para investigacao da sua ZT
através das técnicas de MEV/EDS. A incorporacdo de metacaulim possibilitou otimizacédo dos
concretos com cimento Portland no &mbito macro, micro e nanoestrutural, sendo
correlacionadas as melhorias de resisténcia mecanica a compressdo axial com a diminuicao da
espessura da zona de transi¢do dos concretos produzidos. O percentual de frequéncia do CSH
na matriz cimenticia pode ser aumentado com incorporacdo de MK, assim como a diminuicao
da porosidade e do teor de CH nos concretos; a diminuicdo da ZT é consequéncia direta
desses efeitos relatados, porém, esse efeito benéfico do MK na ZT é mais acentuado nos
concretos mais pobres em consumo de cimento

Palavras-chave: concreto, nanoindentagdo, zona de transi¢do, metacaulim.



ABSTRACT

The use of pozzolanic materials in concrete results in several beneficial effects in the fresh
and hardened state. As one of these alternatives, metakaulin is considered a highly effective
material for improving concrete in several properties. Within the context of technological
advances in concretes, nanotechnology has been a prominent element in recent research, it has
progressively changed the science and engineering of materials, especially in terms of
understanding its properties through nanoscience techniques. The nanoindentation technique,
capable of obtaining hardness values and elasticity modulus on a nanometric scale of different
phases, using significantly small loads, is a viable alternative for specific studies in the
concrete interfacial zone transition. Therefore, the objective of this work is to analyze the
properties of the interfacial zone transition of concretes prepared with metakaolin using the
technique of nanoindentation and SEM / EDS. The following independent variables were
adopted: different cement consumptions and the mixing ratio of the other concrete
constituents (mixtures); replacement content of cement by metakaolin (%); and healing time
(days). The following response variables were adopted: resistance to axial compression;
interfacial zone transition thickness; hardness and elasticity modulus; and formation of high
and low density C-S-H in the transition zone. Four horizontal profiles were used in each
sample, with a total length of 120 um and spaced vertically by 20 um, that is, 9 points
horizontally spaced by 15 um and 4 vertically spaced by 20 um, totaling 36 indentations per
sample. The same samples prepared and subjected to nanodarkness tests were used to
investigate their IZT using SEM / EDS techniques. The incorporation of metakaolin made it
possible to optimize the concretes with Portland cement at the macro, micro and
nanostructural level, correlating the improvements in mechanical resistance to axial
compression with the decrease in the thickness of the interfacial zone transition of the
produced concrete. The percentage of CSH frequency in the cementitious matrix can be
increased with the incorporation of MK, as well as the reduction of porosity and CH content
in concretes; the decrease in IZT is a direct consequence of these reported effects, however,
this beneficial effect of MK in IZT is more pronounced in concretes that are poorer in cement
consumption.

Kaywords: concrete, nanoindentation, interfacial zone transition, metakaulin.
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1. INTRODUCAO

O aperfeicoamento do concreto se da pela necessidade de melhorar a vida Util das
estruturas e sua capacidade de resistir aos ataques externos agressivos, ou seja, 0 aumento de
sua durabilidade. Em meio as pesquisas que buscam otimizacdo de concretos, as adi¢cOes
minerais tém ganhado destaque, os autores Hou et al., 2013 consideram que 0 Sseu UuSsO
representa um dos grandes avancos nas Ultimas décadas. Sobre os estudos de adi¢des,
destacam-se dentre elas, as adi¢cdes pozolanicas, que sao materiais ricos em silica ou silica e
alumina no estado amorfo que, sozinhos ndo tém propriedades cimentantes, porém,
finamente moidos, interagem quimicamente com o hidroxido de célcio formando produtos
hidratados (ACI 116.R00, 2002).

O uso de materiais pozolanicos em concretos resultam em diversos efeitos benéficos,
no estado fresco e endurecido, tais como trabalhabilidade, durabilidade, resisténcia mecanica
e a ataques quimicos, assim como fortalecimento da zona de transicdo na interface, sendo
uma das opcdes de facil acesso tecnoldgico, economicamente viavel e ambientalmente
correto (MEHTA e MONTEIRO 2014).

Existe uma grande variedade de materiais que podem ser utilizados como pozolanas
em substituicdo parcial ao cimento Portland, sendo seu emprego de certa forma em funcao
da disponibilidade regional de subprodutos gerados ou fabricados. Como uma dessas
alternativas, o metacaulim é facilmente encontrado na regido do Nordeste brasileiro. Ele é
um material aluminossilicoso oriundo da calcinacdo de argilas cauliniticas altamente puras
entre 600°C e 900°C, com subsequente moagem do produto a um tamanho de particula
muito fino, com area de superficie geralmente de 320 m#/kg (SOUZA, 2003; JOHN e DING,
2007; CASTRO, 2008; MENEZES et al., 2009 e BARATA e ANGELICA, 2012).

Considerado como um material de alta eficicia para aperfeicoamento de concretos
em diversas propriedades, o metacaulim, devido a sua finura granulometrica proporciona
maior area de contato com agua, densificando a massa e diminuindo a relagdo agua cimento
da mistura, considerada assim, como material pozolanico de alta reatividade ou metacaulim
de alta reatividade MCAR (BROOKS e JOHARI, 2001).

A Ciéncia e Engenharia de Materiais € um importante vetor cientifico no estudo e
aperfeicoamento em todos os materiais utilizados pelo homem, ndo pode ser diferente com
os materiais da Construcdo Civil, sobretudo o proprio concreto, que culturalmente, ainda
tem um processo de fabricacdo artesanal, necessitando de aperfeicoamento de suas

propriedades gerais.
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O concreto, como composito cimenticio, tem sido objeto principal de muitas
pesquisas na area das Ciéncias e Engenharia de Materiais, as técnicas de caracterizacdo,
dominadas por essa area de conhecimento, possibilitaram avangos tecnolégicos com o uso
de analises micro e nanoestruturas do material composito. Os lagcos académicos entre
Ciéncias e Engenharia de Materiais e 0s materiais cimenticios sdo estreitos desde sua
fundacéo, é tanto que os cursos de Engenharia de Materiais, nasceram na maioria das
universidades brasileiras, como um apéndice da Engenharia Civil, como derivacdo do
desenvolvimento de pesquisas das areas de materiais de construcdo (SANTOS, 2011).

Dentro do contexto de avangos tecnoldgicos aos concretos, a nanotecnologia tem
sido elemento de destaque nas pesquisas recentes. Ela tem mudado progressivamente a
ciéncia e engenharia de materiais, sobretudo no ambito de propriedades através das técnicas
de nanociéncia, incluindo os materiais cimenticios (ANDRADE, 2017). A possibilidade de
geragdo de novos concretos mais resistentes e duraveis, propriedades inovadoras e aplicacéo
inéditas se dardo através do melhor conhecimento de comportamentos do material
cimenticio no ponto de vista micro e nanoestrutural (SENFF, 2009; SANCHEZ e
SOBOLEV, 2010; FERNANDEZ et al., 2013; HOU et al, 2013).

1.1 Motivacéo da pesquisa

Paulo Monteiro, professor da Universidade da Califérnia-Berkeley, afirmou
categoricamente em seu trabalho, que a compreensdo da micro e da nanoestrutura dos
compdsitos cimenticios continua como uma necessidade critica para desenvolvimento
cientifico e tecnoldgico do concreto (MONTEIRO, et. al. 2019).

A técnica da nanoindentacdo, capaz de obter valores de dureza e modulo de
elasticidade em escala nanométrica de fases distintas, utilizando cargas significamente
pequenas, € uma alternativa viavel para estudos especificos na zona de transicdo de
concretos, sobretudo com a possibilidade de correlacionar-se com outras técnicas de analises
microestruturais como MEV/EDS para maior exploracdo de informac@es, caracteristicas e
propriedades (ACKER, 2001; CONSTANTINIDES, et al., 2003; CONSTANTINIDES e
ULM, 2007; MONDAL et al., 2008, HE, 2014).

No Brasil, existem poucas pesquisas que utilizam a técnica de nanoindentacdo em

materiais cimenticios. Ainda mais raros sdo o0s trabalhos que usam a técnica para
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caracterizacdo da zona de transicdo dos concretos com metacaulim. Os autores Pelisser et
al., (2011) apontam como principal aperfeicoamento do uso dessa técnica a associacdo com
outras técnicas de analises microestruturais para dar suporte e confrontamento dos resultados
obtidos.

Desse modo, séo aspectos motivadores centrais desta pesquisa: a) aperfeicoamento
do concreto através da incorporacdo de materiais pozolanicos como o metacaulim; b)
estimulo as analises micro e nanoestruturas como necessidade de compreensdo mais
acentuada de suas correlacdes com as propriedades macro do material; ¢) propriedades e
caracteristicas da zona de transicdo de concretos como sendo indicadores de

comportamentos do material e de sua vida util.

1.1 Objetivos

Objetivo Geral:

Analisar as propriedades quimicas e nanomecéanicas da zona de transicdo de
concretos preparados com metacaulim por meio do uso conjunto das técnicas de
nanoindentacdo e MEV/EDS.

Objetivos especificos:

a) analisar os efeitos causados pela incorporacdo de metacaulim (MK) nas propriedades
macro, micro e nanoestruturais nos concretos;

b) verificar a influéncia de distintos consumos de cimento em concretos preparados
com MK;

C) através da técnica de nanoindentacdo e MEV/EDS, determinar espessura da zona de
transicdo dos concretos preparado;

d) analisar a formagdo dos principais compostos hidratados ao longo da zona de
transicdo dos concretos; e

e) quantificar o percentual de frequéncia dos compostos hidratados ao longo da ZT dos

concretos.
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2. FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 O concreto

Numa escala macroscopica, 0 concreto € uma mistura de pastas de cimento hidratada
e agregados, representados na Figura 2.1. Mehta e Monteiro (2014) ainda explicam que o
cimento é o material que mais interfere nos processos fisicos e quimicos que influenciam na
sua durabilidade, como por exemplo, a estrutura porosa do concreto e a quantidade de agua
0 que se chama de relacdo (dgua/cimento) a/c, que é a razao entre a quantidade de agua e

com a quantidade de cimento a serem incorporadas na mistura.

Figura 2.1. Concreto como um material multifasico

Agregado graudo

Pasta cimenticia

Macroporos
Fonte: Autor (2017)

2.1.1 Processo de hidratagdo

Silva (2002) explica que de imediatamente ap6s o contato direto do cimento com a
agua, por dissolucdo-precipitacdo, inicia-se uma troca idnica entre os sélidos e a fase liquida.
A solubilidade elevada de alguns compostos do cimento leva a um rdpido aumento da
concentracdo dos aluminatos de célcio, sulfatos e alcalis na fase liquida. Deve-se ressaltar
que as reacdes de hidratacdo do cimento Portland sdo influenciadas pela finura, pela
temperatura na qual se desenvolvem as reacdes e pela composicdo do clinquer utilizado.
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Este conjunto de reagdes acontece, resumidamente, em cinco etapas, sendo eles

segundo Scrivener (2004):

Etapa 1: nos primeiros minutos ocorre essencialmente a reacdo da agua com: (i) o
aluminato tricélcico (C3A) e o gesso (S), formando-se cristais curtos de trisulfoaluminato de
calcio hidratado (AFt); e (ii) o silicato tricalcico (C3S) formando-se um gel amorfo de
silicato de célcio hidratado (C-S-H) — que se deposita na superficie da particula de cimento —
e hidroxido de calcio (CH) — que se precipita nos espacos entre as particulas com um habito

hexagonal;

Etapa 2: prossegue a reacdo da agua com os silicatos de célcio (CsS e C»S),
formando-se uma camada adicional de C-S-H em torno da particula de cimento a uma

distancia de cerca 1 um, que se designa correntemente por “C-S-H exterior”;

Etapa 3: ocorre uma reacdo de hidratagdo secundaria dos aluminatos de célcio (C3A e
CsAF) formando-se compostos aciculares longos de trisulfoaluminato de calcio hidratado
(AFt). O C-S-H que se comeca a formar nesta etapa designa-se por “interior” uma vez que,
devido a mobilidade progressivamente mais reduzida dos produtos das reagdes, se deposita
dentro da camada de hidratacdo formada nas etapas anteriores;

Etapa 4: a hidratacdo prossegue a uma velocidade lenta, correspondente a reacGes em
estado solido. Continua a formar-se “C-S-H interior”, com diminuicdo progressiva do
espaco livre entre a camada de hidratacdo e a particula ndo hidratada, e aparece uma nova

fase de aluminato, mono-sulfoaluminato de célcio hidratado (AFm);

Etapa 5: as reacOes de hidratagdo decorrem ao longo de varios anos, continuando

essencialmente a formar se “C-S- H interior” adicional.

A Figura 2.2, a seguir, ilustra, resumidamente, as cinco etapas de hidratagcdo das
particulas de cimento descritas por Scrivener (2004), de acordo com o passar do tempo, em
minutos, dias e em anos, assim como a identificacdo dos principais compostos quimicos

encontrados no periodo de hidratacédo e suas reacoes.
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Figura 2.2 — Etapas de hidrata¢do de uma particula de cimento polimineralica: C3S —silicato tricélcico;
C2S —silicato bicalcico; C3A — aluminato tricalcico; C4AF — aluminoferrato tetracélcico; C-S-H —
silicato de calcio hidratado; AFt — tri-sulfoaluminato de célcio hidratado; AFm — mono-sulfoaluminato
de célcio hidratado. Dimens6es: particula de cimento —1 a 90 pm; C3S — 25 a 65 pm; C2S - 20 a 40 pm;
C3A-12a60 pm

Particula de cimento Etapa 1 : Etapa 2
C.A | | C+S-H Exterior

C,S

Cs$
CiA

c 40

Etapa 3 Etapa 4 Etapa 5

18 h 1-3 dias
Fonte: Scrivener (2004)

Com o processo da hidratacdo em andamento, o preenchimento de poros pelos
produtos de hidratacdo tende a reduzir o tamanho desses e 0s canais microscopicos de
intercomunicacdo entre eles. Isto ajuda a atingir uma maior reducdo do coeficiente de
permeabilidade, consequentemente, melhorando as propriedades mais comuns do concreto.

Segundo Taylor (1992), para uma etapa de hidratagdo bem executada, o aglomerante
deve reagir com a agua a uma extensdo e taxa suficiente. Em uma relacdo a/c adequada, a
reacdo deve gerar produtos solidos de baixa solubilidade e com uma microestrutura que
desenvolve resisténcia mecanica, estabilidade de volume e outras propriedades. A
reatividade de uma determinada fase pode ndo ser a mesma quando considerados todos 0s
constituintes do cimento ou quando considerado cada constituinte potencial isoladamente.
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2.1.2 Microestrutura do concreto

A compreensdo da micro e da nanoestrutura dos compositos cimenticios continua
como uma necessidade critica para desenvolvimento cientifico e tecnolégico do concreto
(MONTEIRO, et. al. 2019), para isto, é necessario abordar pontos importantes no contexto
de entendimento da microestrutura do concreto.

Silva (2000) explica que as propriedades mais importantes do concreto, tais como:
resisténcia, fissuracao por retracdo, fluéncia, permeabilidade e durabilidade, sdo fortemente
influenciadas pelas propriedades da pasta de cimento que sd@o governadas pela sua
microestrutura.

Quando endurecido, o concreto apresenta trés regides distintas que sdo: (i) o
agregado, (ii) a pasta de cimento e (iii) a zona de transicdo, explicam Hewlett et al. (2004).
Denominada de zona ou regido de transicdo, esta area corresponde a interface entre o
agregado graudo (brita) e a pasta de cimento. Sabe-se que essa regido, a zona de transicdo, é
pobre em C-S-H gel, composto quimico responsavel pela boa resisténcia mecanica do
concreto. Esta constatacdo, ja conhecida da literatura, implica no fato de que € nesta regido
onde se inicia a falha do concreto, ou seja, onde se iniciam os processos de fissuragédo e
propagacdo de trincas, explicam Mehta e Monteiro (2014). A Figura 2.3 ilustra a formagéo

das regides distintas da microestrutura do concreto.

Figura 2.3 — Microestrutura do concreto (fases)

P . -
EHT=1000kv Mag= 100KX IProbe= 592pA  Photo No. =706
Signal A=SE1 WD= 14 mm Aperture Size = 30.00 ym Date :24 Aug 2012

Fonte: Teixeira (2016)
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As estruturas cristalinas do cimento Portland apresentam grandes vazios estruturais
que sdo responsaveis pela alta energia e reatividade dos cimentos. Alguns valores
dimensionais tipicos dos principais componentes da microestrutura dos concretos sdo, de
acordo com Rego (1998), apresentados a seguir:

a) Agregado graudo: 10 mm a 30 mm;

b) Agregado miudo: + 1 mm;

c¢) Cimento: 10 pm a 50 pum;

d) Adicdes minerais bastante finas (silica ativa) + 0,1 pm;

e) Adigdes minerais finas (cinzas volantes) 3 pum a 20 pm; e

f) Graos de clinquer nao hidratados + 25 pum.

Na microestrutura do concreto, encontram-se estruturas de diversas caracteristicas e
origens, na Figura 2.4, Mehta e Monteiro (2014) identificam estes componentes gerais e
suas dimensdes.

- espaco interlamelar das estruturas C-S-H, lamelas muito proximas, cujo
afastamento fica entre 5 A e 25 A (1 A = 10 -10/m). S&o poros muito pequenos, que pouco
afetam a resisténcia mecanica ou a permeabilidade da pasta. O principal efeito desses poros
é a retracdo, quando a &gua que os preenche, sai;

- vazios capilares: sdo poros onde 0 excesso da agua de amassamento fica
aprisionado. Somente 21% do peso de cimento em &gua, fica combinada quimicamente na
pasta (dgua estequiométrica). A maior parte da adgua colocada além deste percentual fica
aprisionada nestes poros. Poros capilares com didmetros superiores a 500 A favorecem a
permeabilidade e prejudicam a resisténcia mecanica, ja poros com diametros inferiores a 500
A influenciam mais a retracéo e a fluéncia (MEHTA E MONTEIRO 2014);

- ar incorporado sdo pequenas bolhas de ar com diametro médio de 5 mm,
aprisionadas pelo concreto durante o processo de mistura dos seus componentes.
Normalmente, cerca de 1 a 2% do volume total de um concreto é ar. Formam-se bolhas com
diametro de 50 um a 200 um, que favorecem a trabalhabilidade (NEVILLE, 1997; MEHTA
E MONTEIRO, 2014).
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Figura 2.4 — Dimensfes dos componentes existentes na microestrutura do concreto
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Fonte: Mehta e Monteiro (2014)

2.1.2.1 Fase matriz

Silva e Librorio (2002) explicam que na microestrutura da pasta de cimento Portland,
identificam-se varias fases que ndo estdo uniformemente distribuidas e que ndo sdo
uniformes em tamanho e morfologia, e que os tipos, quantidades e caracteristicas dessas
fases solidas sdo as seguintes:

- Silicato de célcio hidratado (C-S-H): essa fase constitui de 50% a 60% do volume
de sélidos de uma pasta de cimento Portland completamente hidratado. Apresenta uma
morfologia variando de fibras pouco cristalinas a um reticulado cristalino;

- Hidroxido de calcio (Ca(OH)2): também chamada de portlandita, constituem 20% a
25% do volume de sélidos na pasta hidratada. H& tendéncia em formar cristais grandes, sob
a forma de prismas hexagonais distintos;

- Sulfoaluminatos de calcio: ocupam de 15% a 20% do volume de sélidos na pasta
endurecida; e

- Gréos de clinquer nédo hidratados: dependendo da distribuicdo do tamanho das
particulas de cimento anidro e do grau de hidratacdo, alguns grdos de clinquer néo
hidratados podem ser encontrados na microestrutura de pastas de cimento hidratado, mesmo
apos longo periodo de hidratag&o.

O C-S-H, responsavel pela resisténcia mecanica do concreto, corresponde a estrutura

hidratada do C3S e C2S, que ocorre da seguinte forma:
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2C3S + 6H — C3S2H3 + 3CH + 120 cal/g (hidratagdo do C3S)

2C2S +4H — C3S2H3 + CH + 62 cal/g (hidratagdo do C2S)

Segundo Mehta e Monteiro (2014), os poros de gel de C-H-S, representado na Figura
2.4, (poros dentro do gel de cimento) sdo muito pequenos para iniciar trincas sob baixos
esforgos e por isso ndo prejudicam a resisténcia da pasta. J& os poros capilares (poros entre
0s produtos de hidratacdo do cimento), entretanto, podem ter alguns milimetros de
comprimento e sdo suficientes para iniciar fissuras, reduzindo, portanto, a resisténcia da fase
matriz. Apesar disso, a distincdo entre os poros capilares e os poros gel em relacdo ao
didmetro dos poros ndo € bem definida, sendo assumido geralmente que os poros de gel
possuem didmetros em torno de 1 nm a 3 nm e os poros capilares em torno de 10 nm a 5000
nm.

E comum encontrar o hidréxido de calcio (CH), representado na Figura 2.5, na forma
de grandes cristais prismaticos hexagonais, que podem variar de indefinivel a pilhas de
grandes placas. Sua formacao é afetada pela disponibilidade de espaco, pela temperatura de
hidratagdo e pelas impurezas no sistema. Assim, 0s cristais favorecem pouco na resisténcia
do concreto, devido sua superficie especifica ser consideravelmente baixa. (MEHTA,
MONTEIRO, 2014; e PAULON; KIRCHHEIN, (2011).

Figura 2.5 — Micrografia eletrénica de varredura, mostrando cristais de CH na interface da pasta de
cimento com a areia. Traco: 1.0, 1.8, 5.5; Cimento = 450kg/m?; 4gua /cimento = 0.50; fc28dias =36,3 Mpa

Pasta hidratada ¥ ,‘T
CSH

Fonte: ABCP (2012)
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A Figura 2.6 representa a formagdo da etringita, a qual ndo tem tanta
representatividade na resisténcia do concreto, porém, é um composto hidratado importante
para ser estudado.

Figura 2.6 — Cristais de etringita.

Fonte: Gemelli et al. (2009)

Segundo Freitas Jr. (2008), as estruturas de C-S-H sdo unidas através das forgas de
van der Waals, possuem resisténcia mecanica elevada e sio quimicamente estaveis. E
importante salientar que a morfologia dos cristais de C-S-H depende das condic¢des de cura
impostas no proprio concreto. As Figura 2.7 e 2.8 ilustram a formacdo do CSH na pasta
cimenticia, oriundas do trabalho de Trigo e Liborio (2014).
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Figura 2.7 — Morfologia dos cristais de C-S-H

—2um  20kV
X10.000 15 mm

Fonte: Trigo e Liborio (2014)

Figura 2.8 — Morfologia dos cristais de C-S-H

| P B im0 kv
5 | “7 .X10.000 15 mm

Fonte: Trigo e Liborio (2014)

Por fim, a Figura 2.9 mostra a formagdo morfolégica dos trés principais
componentes hidratados da pasta cientifica, que caracterizam a fase chamada de matriz,

como conceituado acima neste topico.
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Figura 2.9 — Morfologia do C-S-H, etringita e CH

o

Fonte: Trigo e Liborio (2014)

2.1.2.2 Fase zona de transicéo

A interface definida entre pasta cimenticia e agregado é conhecida por zona de
transicdo (ZT), segundo Mehta (2014), a zona de transicdo é o elo mais fraco da corrente do
mesmo modo que a fase limite de resisténcia dos concretos.

Os primeiros estudos realizados a zona de transi¢do, regido entre a pasta e o
agregado foram realizados por Farran (1956). O autor observou caracteristicas distintas nesta
regido em vista da diferente microestrutura apresentada em relacdo a matriz (GENGIYNG,
2001).

As razfes mais importantes da origem das caracteristicas da zona de transigdo sao a
exsudacdo interna e a concentragdo de cristais de etringita e de hidroxido de célcio. A
exsudacdo interna é causada pela migracdo no sentido vertical do excesso da agua de
amassamento, formando uma fina pelicula de agua sob a superficie inferior dos grdos dos
agregados devido ao efeito-parede, principalmente nos gradidos, ilustrado na Figura 2.10,
aumentando a relacdo agua/aglomerante e reduzindo a resisténcia mecénica desta regido

(Mehta e Monteiro, 2014). A Figura 2.11, em seguida, ressalta esse fenémeno.
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Figura 2.10 — llustragéo da exsudacdo interna e externa
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Fonte: Mehta e Monteiro (2014)

Figura 2.11 — Fenémeno da exsudag¢do interna — zona de transicéo

10 pm EHT=10.00kV Mag= 1.00KX |Probe= 592 pA Photo No. = 676
Signal A=SE1 WD = 15mm Aperture Size = 30.00 ym Date :24 Aug 2012

Fonte: Teixeira (2016)

De maneira geral, Silva (2000) cita as principais caracteristicas da zona de transicéo
que difere das outras fases da microestrutura do concreto:
maior quantidade de cristais de hidroxido de calcio e de etringita, sendo esses materiais
mais bem formados e de maior tamanho;

os cristais de hidréxido de calcio estdo orientados, preferencialmente, de modo que seus
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planos de clivagem estejam, aproximadamente, perpendiculares a superficie do agregado; e
a porosidade da interface € maior do que a da matriz.

Esta fase, a zona de transicdo, € caracterizada por ser uma regido de maior
porosidade em relacdo ao restante da pasta de cimento e sua espessura varia conforme 0s
componentes da pasta e do agregado, segundo Kaefer (2002).

A zona de transicdo do concreto, que faz parte da sua microestrutura, segundo Castro
(2007), é a regido localizada pela interface entre a superficie do agregado e a pasta de
cimento. O autor explica que essa regido € um ponto de maior fragilidade da matriz, e nela
ocorre a formacdo do efeito parede, que se reflete nas propriedades como a resisténcia
mecanica e a durabilidade do concreto, ou seja, 0 seu ponto fraco. Quando o concreto €é
submetido a uma tensao, a regido critica de ruptura é a zona de transi¢ao, por ser a regiao
mais fragil.

Silva (2000) explica que a resisténcia da pasta de cimento depende principalmente
das forcas de atracdo de van der Walls, ou seja, a resisténcia sera maior, quanto mais
compacta seja a pasta e quanto menos cristalinos sejam os produtos de hidratacdo, ou seja,
que tenha uma alta area superficial, uma alta massa molecular e um comprimento de cadeia
maior — maior quantidade de C-S-H.

A Figura 2.12, apresenta uma microscopia, do trabalho de Diamond (1999), da zona
de transicdo em um concreto convencional, caracterizando a morfologia desta regido e

disposi¢do dos compostos de hidratagéo.

Figura 2.12 — Caracterizagao morfoldgica na ZT

A = Filme Limite
em conitatro com o

agregado
B=CH=
Ca(OH)2
Agulhas
de
Etringite

C-H = camada
sub-limite

Fonte: Adaptado de Diamond (1999)
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Diamond explica que essa camada contendo as placas de CH ¢ chamada ““sub-
limite”, ela é responséavel pela maior permeabilidade do concreto (em relagdo a pasta

de cimento) e pela baixa resisténcia a tracdo do concreto.

A variacdo da concentragdo do composto C-S-H é um ponto interessante nos
estudos que abordam a interacdo quimica do agregado com a pasta na zona de

transicdo, na qual, em geral, sua concentragdo é reduzida, conforme Figura 2.13.

C-A-S-H
(Etringita)

NG

<

Agregado € —> € >
Zona de Transigéo Matriz de pasta de cimento

Fonte: Mehta e Monteiro (2014)

E bom ressaltar que a zona de transicdo ndo é peculiar apenas em superficies dos
agregados, mas também esta presente em outras interfaces em compositos a base de
materiais cimenticios, tais como a regido da interface agco-concreto e argamassa-substrato.

As propriedades da zona de transicdo, Figura 2.14, diferem daqueles
correspondentes a matriz da pasta mesmo com a presenca de elementos iguais. Com o
desenvolvimento das técnicas de analise de imagens foi possivel observar essa regido, cujas
caracteristicas sdo tdo importantes para compreender os fendmenos que ocorrem na

macroestrutura do concreto.
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Figura 2.14 — Analise da imagem ao redor do gréo de areia: (a) area da imagem, (b) niveis de cinza da
zona de transicdo, (b) (c) e (d) imagem binaria segmentada mostrando os poros e o hidroxido de célcio,
respectivamente

Fonte: Diamond et al. (2001)

Vaérios resultados de investigacdes da zona de transicdo como relatam Diamond et
al., (2001), Ferreira Junior (2003), Aitcin (2000), Rossignolo, et. al. (2017) e Mehta e
Monteiro (2014) por analise de imagens tém sido divulgados, e 0 exame das amostras por
MEV tem produzido resultados que comprovam o comportamento do concreto em diversas
situacoes.

A imagem tradicional da ZT em concreto envolve aproximadamente 30-50 um em
torno de cada agregado, cuja porosidade aumentada € medida pela interface agregada. O
enriquecimento e orientacdo do cristal de CH ¢é o principal motivo da interface fraca, pois
reflete indiretamente o poro estrutural e seu grau de compactacdo. Portanto, diferentes
ambientes de cura e aditivos minerais afetam fortemente a microestrutura na ZT. (DUAN;
SHUI; CHEN; SHEN, 2013)

Estudos realizados por Rossignolo, et. al. (2017), mostram que a espessura da zona
de transicdo entre agregado e a pasta podem ser diminuidas, ou anuladas, com uso de

adicdes pozolanicas no concreto, esse topico serd abordado a diante.
2.2 Adicdo Mineral
Ainda com a preocupacdo em relacdo aos danos ambientais causados pela producéo

de cimento, a industria comegou a adi¢do de minerais oriundos dos residuos de processos

industriais. Com o passar do tempo, inimeras adigdes minerais vém sendo testadas com o
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objetivo de aprimorar as propriedades especificas do concreto, a reducgdo da permeabilidade,
bem como a reducdo dos custos de producdo, uma vez que seja tecnicamente viavel
(NEVILLE; BROOKS, 2013).

Ainda, de acordo com Raisdorfer (2015), as adi¢cBes minerais modificam as
propriedades do material cimenticio, reduzindo o calor de hidratacdo, sendo mais resistente
ao ingresso de &gua, refinando a estrutura de poros fazendo com que o concreto seja mais
resistente aos cloretos.

Observa-se ainda que, com a adi¢do de minerais, a aplicacdo do concreto torna-se
mais sustentavel, pois evita o descarte irregular de substancias residuais de outro processo
industrial minimizando a quantidade de extracdo mineral na fabricacdo do cimento. Assim,
com a utilizacdo de pozolana e/ou filer a tendéncia € a reducdo do volume de clinquer para
formacdo do concreto. Desse modo, com 0 uso desses materiais 0 custo pode diminuir em
até 5%, o consumo de energia reduz para 58% e a emissdo de CO2 fica em 81% (ISAIA;
GASTALDINI, 2004).

O Sindicato Nacional da Inddstria do Cimento (SNIC, 2013) emitiu um relatério
indicativo de que, cerca de 62% do total de 66,4 milhdes de toneladas da producdo de
cimento no Brasil, no ano de 2013, é do tipo CP II, que de acordo com a ABNT NBR
16697:2018, pode existir até 14% de pozolana no subtipo Z (pozolanico), representando,
portanto, que este tipo de adicdo vem sendo inserido tanto para argamassa quanto para
concreto, pela industria cimenticia (RAISDORFER, 2015).

Para Cascudo; Carasek (2011), muito mais que reduzir o consumo do cimento, a
adicOes minerais fazem com que as substancias no interior do concreto tenham dificuldade
no transporte, pois o refinamento de poros propicia a isso, ocasionando a longevidade da
estrutura o que reduz, também, nos custos com manuteng&o.

Todavia, algumas adi¢bes podem resultar num efeito de reducgéo da durabilidade pelo
consumo da reserva alcalina, mesmo que haja o incremento a resisténcia mecanica. 1sso
mostra o cuidado que se deve tomar no sentido de proporcionar a melhor combinacéo de
propriedade a estrutura. Desse modo, as adi¢cBes pozolanicas consomem o hidréxido de
calcio, podendo ocasionar a carbonatacdo, gerando o comprometimento da vida util das
estruturas em concreto armado (CASCUDO; CARASEK, 2011).

Segundo Moraes (2001), para discussao de adi¢cdes ao cimento € importante conhecer
de forma elementar sobre o efeito filer (fisico) e o efeito pozolanico (quimico):

- o efeito filer é caracterizado pela existéncia de mindsculas particulas

oriundas das adicdes, de modo que, em quantidades ideais refinam a estrutura
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porosa, gerando uma reducdo da quantidade e dimensédo de poros que pode ocupar

alguns vazios formando um composito de cimento Portland mais compacto;

- 0 efeito pozolanico, segundo a norma ABNT NBR 12.653 (2012), €
caracterizado pela presenga de “materiais silicosos ou silicoaluminosos que, sozinhos
possuem pouca ou nenhuma propriedade ligante, mas que, quando finamente
divididos e na presenca de agua, reagem com o hidroxido de célcio a temperatura
ambiente, formando compostos com propriedades ligantes”.

Observando essas defini¢bes, percebe-se que o resultado da interacdo do material
pozolanico com o hidréxido de célcio num meio aquoso, sdo 0s compostos hidratados
similares ao do cimento Portland. Entretanto, a diferenca existente entre eles é que o cimento
Portland puro libera, como ‘subproduto’, o hidroxido de célcio, e a atividade pozolanica
utiliza desse ‘subproduto’ (hidroxido de calcio) para criacdo de cristais mais resistentes
(HOPPE FILHO, 2008).

De acordo com Hoppe Filho, 2008, existe um entendimento de que a reserva alcalina
dos concretos tem em sua composicao o hidréxido de célcio gerado pela reacdo quimica de
hidratacdo na fase silicato do cimento Portland. Para tal afirmacédo, a Figura 2.15 representa
que o hidréxido de calcio tende a estabilizar aproximadamente 32% em relacdo a massa de
cimento anidro, gerado quando feita pasta de cimento CP V-ARI com relacdo agua/cimento
de 0,45.

Figura 2.15 — Quantidade de hidroxido de célcio liberado, na base de néo voléteis, pelo cimento CP V -
ARI moldado na rela¢do agua/cimento = 0,45
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Fonte: Adaptado de Hoppe Filho (2008)
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Contudo, diante do exposto acima, nota-se que as adi¢cdes minerais tém a capacidade
de ser utilizadas sob diversas formas e fungdes, entretanto é preciso perceber que esses
materiais ndo alteram unicamente a caracteristica do concreto, mas diversas, que podem

trazer beneficios ou prejuizos, a depender das aplicacdes (RAISDORFER, 2015).

2.2.1 Metacaulim

O metacaulim, que pode ser entendido como sendo uma pozolana gerada através da
calcinagdo de argilas cauliniticas a aproximadamente 600°C, e que apresenta uma faixa de
otimizacdo entre 700°C e 900°C (SOUZA SANTOS, 1998 apud REZENDE, 2013). No
processo, a ativacdo térmica desencadeia a perda de hidroxilas da estrutura cristalina,
deixando-a amorfa e ativa quimicamente como causa a fraqueza e instabilidade das ligacGes,
o0 que facilita a reacdo com o hidréoxido de célcio livre do cimento hidratado. A nucleacéo da
mulita ocorre a partir de 980°C, quase que inativa e fracamente cristalizada (LUZ et al.,
2008).

Segundo Kirchheim et al (2011) o metacaulim pode ser produzido sob duas maneiras
diferentes, desde que seja feita calcinagdo do material para atribuir pozolanicidade ao
mesmo:

a) pela reutilizacdo dos rejeitos da industria de papel;
b) a partir de argilas cauliniticas (mais comum).

O metacaulim pode ser classificado como um material silicoaluminoso, normalmente
oriundo da calcinacdo de argilas cauliniticas entre 600 e 900°C. Sabe-se que os cristais de
argila cauliniticas sdo compostos por camadas tetraédricas de silicato (SiO4) e uma camada
octaédrica de gipsita (AI(OH)3), no qual as unidades fazem ligacdo pelos atomos de

oxigénio, conforme Figura 2.16.
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Figura 2.16 - Estrutura cristalina da argila caulinitica
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Fonte: Sousa (2003)

Segundo Medina (2011), ndo séo identificadas atividades pozolanicas nas argilas, no
entanto, quando levadas a altas temperaturas liberam os ions hidroxila de sua estrutura
cristalina, formando um novo arranjo atémico, gerando um componente amorfo e instavel
quimicamente, conhecido por metacaulinita (Al>Si>O7), sendo este material responsavel pela
atividade pozolénica. Todavia, Kirchheim et al (2011) afirma que, pode haver a formacéo de
cristalinos estaveis uma vez que aquecidos a temperaturas maiores que 900°C.

Medina (2011) ainda vem descrever que o metacaulim pode apresentar variacbes em
sua coloracdo, a depender da presenca do 6xido de ferro.

Para Cassagnabeére et al. (2010) e Siddique; Klaus (2009), o metacaulim gerado das
argilas cauliniticas com baixa razdo Al>0s/SiO2 (0,36 a 0,71) destaca o produto final
semelhante nos quesitos a resisténcia a compressao e retardamento do tempo de pega, se
utilizados em substituicdo parcial ao cimento em concretos. Nos estudos, identificaram
seguimentos maiores que 0S corpos de prova, sem metacaulim, contudo, menores aos
identificados para metacaulins conseguidos através de caulins de alta pureza (Al203/SiO2 =
0,95). Segundo Rezende (2013, p. 37, grifo nosso) “o ideal é que se obtenha um material
com reatividade suficiente que justifique o processamento, sendo sugerido por alguns
autores que o metacaulim seja classificado em alta, média e baixa reatividade”.

Observa-se que o uso do metacaulim ndo é exclusivo no concreto, este possui
aplicacdes na fabricacdo de materiais refratarios, papel e celulose, cerdmicas e lougas, entre
outros, sendo que em cada tipo de aplicacdo ha diferentes exigéncias fisicas e quimicas
(ROCHA, 2005). Na aplicagdo com o cimento Portland ele deve possuir uma boa
reatividade, por isso é chamado de metacaulim de alta reatividade (MCAR).

De acordo com Rezende (2013), a NBR 15894-1 (ABNT, 2010) especifica os
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requisitos fisicos e quimicos do metacaulim de alta reatividade e estdo demonstrados na

Tabela 2.1 a seguir:

Tabela 2.1 - Requisitos fisicos e guimicos do metacaulim

Componente Unidade Limite
SiO; % >44,0e<65,0
Al20s % >32,0e<46,0
CaO +MgO % <15
SO3 % <10
Na;O % <0,5
Equivalente alcalino em Na,O % <1,5
Umidade % <20
Perda ao fogo % <40
Retido na peneira ABNT 325 % <10,0
indice de desempenho com cimento aos 7 dias % > 105
indice de atividade pozolanica Chapelle (opcional) MgCa(OH)2 / Omaterial >750
Area especifica B.E.T. (opcional) m2.g*! >15

Fonte: Rezende (2013)
2.2.2 Efeitos nas propriedades do concreto

De acordo com Ferreira (2017), a reatividade do metacaulim ¢é influenciada
diretamente pela sua finura, ou seja, sua superficie especifica. Assim quanto maior for sua
superficie especifica maior serd o teor de hidréxido de calcio consumido na reagdo e maior
sera a reatividade e em consequéncia qualidade do concreto. Portanto, 0 metacaulim vem
sendo estudado e adotado em muitos paises, por sua vez, no Brasil hd& uma norma que entrou
em vigor em novembro de 2010, que versa suas propriedades para usos com cimento
Portland, a ABNT NBR 15894, partes 1, 2 e 3.

Alguns fatores podem influir diretamente no desempenho do concreto como material
pozolénico. O tempo de cura, teor de substituicdo, o processamento do metacaulim e sua
natureza, bem como o tipo de cimento utilizado fazem parte destes fatores. Evidentemente
que, os teores de substituicdo necessitardo do indice de pozolanicidade do metacaulim, isto
é, do nivel de reatividade, assim como do tipo de cimento utilizado e seu grau de hidratacao,
uma vez que necessitara da quantidade de CH liberado (SIDDIQUE E KLAUS, 2009).
Importante destacar que Cabrera (2001), ndo descreve um valor exato, mas constatou que
adicOes de 15% de metacaulim de alta reatividade, com area especifica BET de 15 m#/g,
podem absorver todo o CH acessivel em concretos.

Seguindo o entendimento de Cassagnabeére et al. (2010) e Siddique e Klaus (2009),

com o uso do metacaulim nos concretos, gera-se refinamento da estrutura porosa, fazendo
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com que haja um aumento na resisténcia a flexdo e compressdo, diminuindo
significativamente os efeitos da reacdo alcali-agregado e do potencial de eflorescéncia,
resultando numa maior durabilidade.

E preciso ter o entendimento de que as particulas exageradamente finas do
metacaulim operam como pontos de nucleacdo para composicao do hidroxido de célcio e em
seguida, reagem com o produto da hidratacdo do cimento. Contudo, é de um valor
incomensuravel a etapa de micronizacdo no processamento do metacaulim. A atividade
pozolanica maxima acontece entre 7 e 14 dias, independente do teor de substituicdo.
(BARATA; ANGELICA, 2012).

De acordo com Siddique e Klaus (2009) a utilizacdo do metacaulim em teores
variados de 10% e 15% de substituicdo ao cimento nos de concretos podem ser
controladores da expansao gerada pela reacao alcali-silica. Os autores, em seus estudos por
mais de dois anos, acompanhando a evolucdo da reagdo em corpos de prova, verificaram que
0 concreto com metacaulim teve expansdo 97% menor que a observada em concretos de
referéncia, sem distincdo do ambiente de cura.

Outros autores como Oliveira et al. (2006), Rossignolo; Oliveira (2006), observaram
por meio da avaliacdo da velocidade de propagacdo de onda ultrassdnica, o progresso da
estrutura porosa em argamassas com diferentes teores da substituicdo do cimento por
metacaulim (10%, 20%, 30% e 40%). Foi identificado pelos estudos que o aumento do teor
de substituicdo gerou um aumento na resisténcia a compressao e fez com que houvesse uma
reducdo na velocidade de propagacdo, evidenciando a alteracdo na estrutura porosa,
tornando-a mais densa.

As modificacdes ocasionadas pela substituicdo de 10% da massa de cimento pelo
metacaulim na composicdo do concreto leve estrutural, foram estudadas pelos autores,
quando estes pretendiam avaliar as resisténcias & compressdo simples e a tracdo por
compressdo diametral, assim como a absorc¢ao de agua por imersao, aos 28 dias de cura. Por
fim, o estudo revelou que as propriedades avaliadas resultaram em valores até 10% melhores
do que os concretos de referéncia, sem adi¢do (ROSSIGNOLO; OLIVEIRA, 2006).

Os estudos de Dinakar; Pradosh; Sahoo, e Sriram (2013), concluiram que a utilizac&o
do metacaulim como substituto parcial do cimento faz com que haja diminuicdo da
densidade plastica das misturas, além de criar o0 um concreto mais resistente e de alto
desempenho e resisténcias a compressao superior a 100MPa, quando relacionados a uma
baixa relacdo &gua/aglomerante de 0,3, melhor entendido na Tabela 2.2 de proporcdo de

mistura.



Tabela 2.2 - Detalhes das proporcdes das misturas em kg/m3
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Constituent MED MEKS MEKI10 MEKI15
Cement 533.33 306.67 480.0 453.33
Water 160 160 160 160
Fine aggregate 677 666 635 645
200 mm 602 593 583 374
12.5 mm 599 589 50 370
Metakaolin 0 2667 5333 80.0
5P 213 293 347 4.26
Slump (mim) 130 110 1o 100
Plastic density 2,520 2477 2446 2421

Fonte: Dinakar et al. (2013)

No quesito de durabilidade, foi constatado que a medida que a porcentagem de
substituicdo aumenta, ha a reducdo da permeabilidade, absor¢do e permeabilidade de
cloretos, sendo esse efeito atribuido ao preenchimento das particulas de metacaulim que
reduz substancialmente a permeabilidade ou porosidade do concreto (DINAKAR;
PRADOSH; SAHOO; SRIRAM, 2013). Essa afirmacdo pode ser observada na Figura 2.17
e Figura 2.18.

Figura 2.17 - Caracteristicas da permeabilidade do concreto de metacaulim
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Fonte: Dinakar et al. (2013)
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Figura 2.18 - Caracteristicas da absorcéo do concreto de metacaulim
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Fonte: Dinakar et al. (2013)

Ainda, Cassagnabere et al. (2010) realizou um estudo para 0 uso do metacaulim em
concreto seco, utilizando ensaios em laboratério e validando os resultados por meio de
ensaios em escala natural feitos numa industria de pré-moldados. Concluiram que a
utilizacdo do metacaulim em teores de 25% da massa do cimento ndo modificou a
resisténcia dos concretos, podendo ser usado para reduzir o consumo do cimento.

Estudos também mostram uma grande melhoria no desempenho do concreto a
penetracdo de cloretos, com uso de metacaulim nas misturas, qualquer que seja o tipo de
cimento. (FERREIRA; CASTRO-GOMES; COSTA; MALHEIRO, 2016)

As informacdes contidas nos estudos de Ferreira; Castro-Gomes; Costa; Malheiro
(2016), retratam que, 0 uso de metacaulim em misturas de concreto com cimento de cinzas
volantes melhora as propriedades em idade precoce do concreto, neutralizando a reacgao
tardia das cinzas volantes.

Nos estudos de Barbuhiya; Chow; Memon (2015), verificaram-se que a resisténcia a
compressdo do concreto aumenta com um aumento do teor de metacaulim em até 10% do
teor de cimento em massa. Também observaram que a incorporagdo de metacaulim diminui
a capacidade de absor¢do do concreto apenas na menor propor¢do agua-aglutinante. A
profundidade de carbonatacdo do concreto metacaulim permaneceu quase 0 mesmo que o do
concreto de controle até um nivel de substituicdo 10%. No entanto, a profundidade da
carbonatacdo aumentou para a substituicdo de 15%.

As medidas de resisténcia a compressao e resistividade elétrica refletem a melhoria
benéfica no poro estrutura como resultado da reacdo entre metacaulim e o hidroxido de
calcio da hidratacdo do cimento. A melhoria continua da resistividade elétrica com o tempo

também é observada, especialmente para niveis mais altos de reposi¢cdo de metacaulim e



46

para concretos com menores relacbes agua / ligante. (FERREIRA; CASTRO-GOMES;
COSTA; MALHEIRO, 2016)

2.2.3 Influéncia na microestrutura

A reposicao de metacaulim (até 20%) melhora a microestrutura do concreto, quando
Portland é usado. Os resultados do PIM mostram um ligeiro aumento na porosidade total.
No entanto, uma mudanca para tamanhos de poros menores é claramente visivel.
(FERREIRA; CASTRO-GOMES; COSTA; MALHEIRO, 2016)

Ainda de acordo com os estudos, a incorporacdo de metacaulim na pasta de cimento
transforma portlandita em C-S-H por meio de reacdo pozolanica. H4 uma reducdo distinta na
porosidade com a incorporacdo de metacaulim na pasta de cimento. Metacaulim nédo altera
os valores médios da dureza e mddulo de nenhuma das fases do gel C-S-H, no entanto,
modifica suas proporc¢oes relativas. (BARBUHIYA; CHOW; MEMON, 2015)

Existe um ganho consideravel de resisténcias mecanicas nos concretos que contém
metacaulim, que sdo nos primeiros dias - entre o terceiro e sétimo dia - com algum
acréscimo por volta do 28° dia. Esta adicdo de MK no concreto reduz a porosidade na Zona
de Transicdo entre a matriz e o agregado no concreto ainda fresco, correspondendo a uma
forte zona de transicdo (VIEIRA, 2003).

Observando ainda sob a oOtica dos beneficios e vantagens proporcionadas na
microestrutura, destacam-se o estudos de Silva; Liborio (2003), pelo qual se deteram em
analisar os efeitos da adi¢édo de MK na extensdo da ZT, onde perceberam que a alta relagéo
agua/cimento na regido de interface gerou um alto nimero de vazios, fazendo com que
reduzisse de sobremaneira a extensao da aderéncia, de modo que a adi¢cdo de MK permitisse
uma significativa melhora na reducdo desses vazios.

Considerando os estudos de Duan; Shui; Chen; Shen (2013), observa-se o0s efeitos
das misturas minerais na microdureza da ITZ, e aos 3 dias, a microdureza da ITZ varia de
acordo com o tipo de mistura mineral e os valores estdo em torno de 40 a 80 MPa, fazendo
com que a microdureza aumente com a adi¢cao de metacaulim e a a largura diminua.

A mesma tendéncia também pode ser obtida aos 7 dias e em estagios posteriores,
como 28 dias e 180 dias. Com o adicdo de metacaulim, a microdureza da ITZ aumenta

gradualmente e a microdureza nos dias posteriores € maior do que isso nos primeiros dias.
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(DUAN; SHUI; CHEN; SHEN, 2013).

Os resultados destes estudos mostraram que, com a adi¢do de MK, a ZT torna-se
mais densa, a estrutura de poros no concreto € otimizada e o tamanho dos poros distribuicdo
€ mais razoavel. As misturas minerais melhorar a microestrutura, e o efeito esta na
sequéncia: metacaulina> silica ativa> escéria. (DUAN; SHUI; CHEN; SHEN, 2013)

Observou-se que as misturas minerais podem melhorar a microestrutura, bem como a
forca compressiva. Concreto com maior propor¢do de finos porosidade, distribuicao
razoavel do tamanho dos poros, maior ZT microdureza e a micromorfologia mais densa tém
uma resisténcia a compressdo correspondentemente maior. Ainda detectou-se que as
misturas minerais melhoram a microestrutura, principalmente os resultados de micro
enchimento agregado e efeito pozolanico, onde as particulas finas preenchem as lacunas
entre particulas de cimento, produtos da hidratacdo, matrizes e agregados, para que a
estrutura dos poros se torne mais denso e ZT. A conexdo entre matriz e agregado também é
aprimorado. Além disso o MK reage com hidréxido de célcio devido a uma reacdo
pozolanica, produzindo, portanto, silicato de célcio hidratos e hidratos de aluminossilicato
de célcio. (DUAN; SHUI; CHEN; SHEN, 2013)

A incorporacdo de 10% de aditivos minerais como material de reposigéo, resultou
em uma reducéo de cristais em forma de agulha de etringita, e a formacdo de hidratos de
silicato de célcio fibroso e hidratos de aluminossilicato de célcio, que tornam a matriz mais
denso e benéfico para o refinamento dos poros estrutura. (DUAN; SHUI; CHEN; SHEN,
2013)

O estudo de Barbhuiya, S.; Chow, P.; Memon, S. (2015) constataram que
incorporacdo de MK na pasta de cimento transforma portlandita em C-S-H por meio de
pozolénico reagdo. Ha uma reducdo distinta da microporosidade com a incorporagdo de
metacaulim em pasta de cimento e que o0 MK ndo altera os valores médios da dureza e
modulo de qualquer uma das fases do gel C-S-H, no entanto, modifica suas proporgdes
relativas.

Esse fenbmeno é constatado pelo trabalho de Figueiredo, et. al. (2014), em que
demostra a densificacdo da ZT em concretos preparados com 10% de MK, conforme

ilustrado na Figura 2.19.
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Figura 2.19 — Influéncia do MK na ZT de concretos
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Fonte: Adaptado de Figueiredo et al. (2014)

2.3 Nanoindentagéo

O teste de indentagdo instrumentada, também conhecida por indentacdo de
profundidade, é uma forma de obter-se as caracteristicas mecanicas de um dado material. Ao
logo da ultima década, a nanoindentacdo foi desenvolvida para caracterizar mecanicamente
filmes finos, revestimentos e camadas de superficie.

Entendendo que o indentador do aparelho pode ser posicionado para dentro do
material a uma distancia pequena, ocasionara a capacidade de mapear a distribuicao espacial
das propriedades mecénicas da superficie sob boa resolucdo. Assim, dependendo da
profundidade de indentacdo, ha possibilidade de analisar mecanicamente em escalas
menores, e quando a profundidade de indentacdo é de ordem de nanémetros, denomina-se a
técnica nanoindentacdo (SOUZA, 2011).

2.3.1 Definicdes da técnica

De acordo com Hay; Pharr (2000), o indentador precisa ter as propriedades
mecénicas conhecidas, assim como a geometria bem definida, podendo ter forma piramidal,
esférico, conico ou canto de cubo (cube-corner). Ainda, o autor afirma que o equipamento
comumente utilizado num ensaio de nanoindentacdo deve possuir trés componentes basicos,
como mostra na Figura 2.20, abaixo: o indentador de geometria especifica; atuador para
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transferéncia da forca; o sensor para calcular os deslocamentos do indentador.

Figura 2.20 - Esquema do equipamento utilizado no ensaio de nanoindentacéo

Celulz de |
carga electronica

N

carga

complacéncia
1a rmaguina elecirinica
zensor da

deslocaments

e |

indanizdor

_._‘_,_,.,-o-""

deslocamento

Fonte: Adaptado de Hay; Pharr (2000)

Segundo Pelisser; Gleize; Michel, (2001), a técnica da nanoindentacdo consiste em
fazer penetrar uma ponta de diamante no material, controlando e registrando a carga e a
profundidade de penetracdo. A carga maxima € mantida constante por alguns segundos e,
entdo, retirada. O tempo, em segundos, é controlado em trés estagios: no carregamento, em
carga maxima e no descarregamento. Os dados produzidos sdo colocados num diagrama
carga-deslocamento (P-h), o qual descreve uma curva denominada carga-descarga. O
processo de andlise das medidas, ou seja, da curva P-h, permite caracterizar as amostras,
obtendo resultados de mddulo de elasticidade (E) e dureza (H).

A dureza H é definida como a pressdo média que o material suporta sob

carregamento, e é calculada por Oliver e Pharr (1992), como segue Equacéo 1.

H — ])mdx
AGh,) o

Onde Pmax é a carga méxima aplicada e A(hc) é a projecdo da &rea de contato entre a
ponta indentadora e a amostra. O modulo de elasticidade reduzido E: do conjunto

penetrador-amostra pode ser determinado a partir da inclinagdo da curva de
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descarregamento, sendo calculado por Oliver e Pharr (1992) através da Equacao 2.

E _ﬁ Smax
C28 JA(h)

)

Onde Smax = (dP/dh) é a rigidez obtida experimentalmente a partir da parte superior
da curva de descarregamento, ou seja, a partir da carga maxima, do inicio da curva de
descarregamento e até 1/3 da curva de descarregamento, A(hc) é a area de contato projetada
no plano horizontal e B é um fator constante de corre¢cdo da geometria do indentador. O
modulo de elasticidade reduzido considera os efeitos de indentadores ndo rigidos e esta
relacionado com o modulo de elasticidade do material e do indentador. Desta maneira, 0

maodulo de elasticidade E do material é determinado pela Equacéo 3.

s
£k 3)

Onde Er ¢é dado pela equagéo (2), E e v sdo 0 modulo de elasticidade e a razéo de
Poisson do indentador e E e v sdo 0 modulo de elasticidade e a razdo de Poisson do material.
As propriedades mecanicas dureza e modulo de elasticidade nas regides de micro e nano
analise foram obtidas conforme recomendado pela ISO/DIS 14577. (FISCHER-CRIPPS,
2004)

Entendendo que o0 ensaio de nanoindentagdo ocorre no carregamento e no
descarregamento, pode-se dizer que, durante o carregamento séo aplicados incrementos de
forca em taxa constante no indentador, que, comunicando-se a superficie plana a ser
indentada, gera uma deformacao elastoplastica no material localizado abaixo do indentador,
uma vez que ha a deformacdo elasticamente do material mais distante (SOUZA, 2011). A
forca e deslocamento do indentador sdo armazenadas a cada incremento, enquanto no
descarregamento, a parte elastica da deformacédo € recuperada, como observado na Figura
2.21 (CONSTANTINIDES; ULM, 2005).
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Figura 2.21 — a) Curva P-h tipica; b) detalhamento da indentacao
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Fonte: Adaptado de Hay; Pharr (2000)

Em definicdo, a indentacdo utiliza de um atuador de alta resolucdo forcando um
indentador numa superficie de ensaio e um sensor de alta resolugdo, com o a finalidade de
calcular a penetracdo resultante de forma continua. Com isso, esta técnica apresenta uma
grande vantagem dentre as demais uma vez que a area de contato sob a carga pode ser obtida
por meio das constantes de carga-deslocamento de dados, ou seja, ndo ha necessidade da
impressdo de dureza residual estar diretamente digitalizada, o que facilita a medicdo da
propriedade numa escala abaixo do micrometro (SOUZA, 2011).

De acordo com Nascimento (1998), pode-se observar que os resultados gerados de
carga aplicada X deslocamento, sdo anadlogos aos ensaios de compreensdo, no entanto, a
diferenca da nanoindentacdo para 0s outros métodos convencionais, também esta ligado com
a geometria de contato entre o sistema indentador e a amostra.

Sendo assim, conclui-se que com técnica da nanoindentagéo, trona-se capaz de medir
com maior frequéncia duas propriedades mecanicas, que ¢ o médulo de elasticidade E e a
dureza H.

Considerando Pharr (1992), um ensaio de nanoindentacdo se configura na aplicacdo
de uma carga de aumento progressivo que pressiona o indentador na superficie do material.
Com isso, séo confirmadas informacdes ndo apenas da dureza, como do médulo de Young
(E), com a anélise da curva carga-deslocamento, conforme ja ilustrada na Figura 2.21.

Segundo Bueno, (2005), a nanoindentacdo proporciona as propriedades mecanicas
através de medidas de forca, deslocamento e tempo. O mesmo autor afirma que, os dados
obtidos de carga-deslocamento, sdo equivalentes e contém muitas das mesmas informacées
gue sdo geradas em testes convencionais de compressdo, desse modo, 0 que difere com

maior énfase é geometria do contato entre o sistema de carga e amostra.
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2.3.2 Aplicagdo em materiais cimenticios

Para Ulm, et al (2010), a técnica de nanoindentacdo que foi, originalmente,
desenvolvida para ser utilizada em materiais homogéneos, metélicos e ceramicos, vem sendo
amplamente inserido para analise de compostos cimenticios, utilizada desde o clinquer,
compostos do cimento hidratado, argamassas e concretos, que sdo compostos extremamente
heterogéneos e que variam do nivel nano para macro. Entretanto, a nanoindentacdo nesses
materiais a base de cimento repercute em dificuldades por sua heterogeneidade, fazendo
com que sejam necessarios dezenas de indenta¢cBes numa Unica amostra para uma analise
estatistica confiavel, com uma escolha adequada da profundidade da indentacdo para
garantir as propriedades correspondentes ao ensaio. (MILLER, et al. 2008; WILBERT, et al,
2017).

Ainda de acordo com Miller et al. (2008), a técnica de nanoindentacdo de malha foi
comprovada para fornecer informacBes quantitativas e Uteis sobre o comportamento
mecanico de pastas de cimento em nanoescala.

Observa-se que, o desafio na aplicacdo da nanoindentagdo em pastas de cimento, no
entanto, é o desenvolvimento de uma técnica de preparacdo de superficie que minimiza a
perturbacdo da amostra e a rugosidade da superficie. Um desafio adicional é entender o quéo
aspera uma superficie pode afetar os resultados da nanoindentacdo. (MILLER et al, 2008)

Alguns trabalhos ja realizados, a exemplo de Ulm (2004; 2007) e Silva; Nemecek;
Stemberk (2014), conseguiram aferir as propriedades dos compostos hidratados
demonstrando a existéncia de dois compostos de C-S-H que se diferenciam estruturalmente
entre si pela densidade (alta e baixa), mas assemelham-se na composi¢do. Segundo Jennings,
et al (2007) os modulos de elasticidade dos tipos de C-S-H de pasta de cimento
correspondem aos valores de, 18 GPa, para baixa densidade, e de 31 GPa para alta densidade.

Também, algumas pesquisas foram desenvolvidas para avaliar os compostos do
clinquer e seus respectivos valores de E (mddulo de elasticidade), como pode-se observar na

Tabela 2.3 abaixo:
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Tabela 2.3 - Resultado de nanoindentac¢des nos compostos do clinquer

Antor Propriedade s L A C4AF
Welez et al. P vz g a . T
(2001) E {GPa) 1357 1 30200 14510 125125
Souza (2007) E {GPa) 127+ 13011 137+4 143+5

Fonte: Wilbert (2015)

Autores que trabalham com a técnica da nanoindentacdo em materiais cimenticios
tém apresentados valores de referéncias de dureza (H) e mddulo de elasticidade (E) do
principal composto hidratado do composito, o C-S-H em suas derivagcbes morfoldgica, a
Tabela 2.4 elenca os valores de referéncia:

Tabela 2.4 - Resultado de nanoindentagdes nos compostos do clinquer

Modulo de
Referéncia Ca/Si elasticidade — E Dureza - H Densidade — p Porosidade — P
(GPa) (GPa) (kg/m®) (%)
Acker (2001) <1 C-S-HLD: 20 C-S-HLD: 0.8 - -
=1 C-S-H HD: 31.6 C-S-HHD: 0.9 - -
Constantinides e - C-S-HLD: 21.7 C-S-HLD: 0.8 -
Ulm (2003) - C-S-H HD: 29.7 C-S-HHD: 1 -
Constantinides e C-S-HLD: 18.2 C-S-HLD: 0.45 -
Ulm (2007) - C-S-H HD: 29.1 C-S-H HD: 0.83 - -
Jennings ef al. - C-S-HLD: 18.1 - C-S-HLD: 1700 C-S-HLD: 36
(2007) - C-S-H HD: 31 - C-S-H HD: 2000 C-S-H HD: 26
Zhu et al. (2007) - C-S-HLD: 234 C-S-HLD: 0.73 -
- C-S-HHD: 31.4 C-S-H HD: 1.27 -
Mondal ef al. - C-S-HLS: 22.89 C-S-HLS: 093 -
(2007, 2008) - C-S-H MS: 31.16 C-S-H MS: 1.22 -
C-S-H HS: 41,45 C-S-HHS: 1,75 -

Fonte: Pelisser et al. (2009)

Para o Wilbert et al. (2017), em seus estudos, identificaram que a utilizacdo da
nanoindentagdo buscou preencher uma lacuna existente na avaliacdo das propriedades de
porosimetria entre o nivel microestrutural das propriedades macroestruturais das argamassas
a partir da avaliacdo dos modulos de elasticidade nas regides de interface e vizinhangas,
visto a dificuldade de avaliacdo das propriedades das regides de interface pasta- agregado.

Ainda de acordo com os estudos do mesmo autor, constatou-se que as propriedades
macroestruturais elucidaram a influéncia das adi¢bes minerais nas argamassas e concretos.
Assim, quando feito o mapeamento dos valores de modulo de elasticidade dinamico
determinados por nanoindentacdo, verificou-se que pozolanas alteras a regido de interface

em comparagdo com uma argamassa sem adicdo, fazendo-a mais firme e rigida, além de
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maior nimero de compostos com valores de modulo de elasticidade compativel com C-S-H
e, tornando-a também com menor quantidade de poros e vazios (WILBERT et al. 2017).
Segundo Xu; Deng; Chi, (2017) relatam que as propriedades mecanicas da pasta de
cimento também devem ser analisadas quantitativamente através da analise com base nos
resultados dos testes de nanoindentagdo. Portanto, os valores médios do modulo de
elasticidade e dureza das fases na pasta de cimento com diferentes proporgdes a/c e as

fracdes de volume correspondentes sdo mostrados na Tabela 2.5.

Tabela 2.5 — Resultados de referéncia dos compostos hidratados

w/c ratio Phase E H
#; (GPa) f; (%) i (GPa) f (%)
035 Porosity 13.65 6.2 - -
LD C-5-H 2067 25.6 0.634 31.2
HD C-S5-H 29.29 30.7 1.25 35.5
CH/C-5-H 38.67 31.3 1.77 283
Clinker 98.33 6.2 7.98 5.0
0.40 Porosity 13.13 205 0.233 24.3
LD C-5-H 19.70 37.1 0478 29.1
HD C-5-H 29.30 226 0.891 30.4
CH/C-5-H 41.24 16.7 1.57 15.0
Clinker 108.73 3.1 6.02 13
045 Porosity 13.13 36.7 0305 40.3
LD C-5-H 2023 32.5 0.648 35.7
HD C-5-H 28.94 15.1 0.972 16.5
CH/C-5-H 38.46 14.5 1.51 6.7
Clinker 96.98 1.2 5.20 0.8

Fonte: Adaptado de Xu; Deng; Chi, (2017)

Além dos valores que fornecem referéncias quantitativas para analises de materiais
cimenticios por nanoindentacdo, as curva p-h possuem comportamentos semelhantes para
cada tipo de componente microestrutural da matriz cimenticia, conforme apresentando por
Xiao (2013), ilustrado na Figura 2.22.
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Figura 2.22 — a) Tipica curva p-h dos componentes da matriz cimenticia; b) tipica indenta¢do no C-S-H
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Fonte: Adaptado de Xiao et al. (2013)

Todavia, esta técnica favorece a obtencdo de resultados quantitativos, permitindo
mais informagBes do que a técnica microscopia, sendo a nanoindentacdo muito utilizada

para analise da zona de transi¢do nos ultimos anos.

2.3.3 Investigagéo da zona de transi¢ao

Nos ultimos anos, a técnica de nanoindentacdo estatistica tem sido amplamente
aplicada a materiais ndo metalicos heterogéneos, como materiais a base de cimento. Além
disso, trabalhos de pesquisa relacionados com base nessa técnica também foram realizados
nas Zonas de Transicdo em compdsitos de cimenticios. No aspecto da matriz agregada, a
zona de transi¢do tem sido considerada um elo fraco entre pasta de cimento e agregados
convencionais devido ao efeito de parede e maior porosidade nesta zona em comparagao
com a pasta a granel (LIHUA; FANGQIAN; YIN, 2017).

Os estudos ainda descobriram que a relacdo agua/cimento e o tamanho do agregado
desempenharam papéis importantes na formacdo da microestrutura da ZT e sua espessura,
bem como sua evolugdo com o passar do tempo (WILBERT, et al, 2017).

Conforme apresenta Rossignolo et al. (2017), as analises de nanoindentacdo
indicaram que a espessura da ZT variou significativamente com a relagcdo agua / ligante
usada para concreto de referéncia (aproximadamente 25 e 85um paraa / ¢ - 0,35 e 0,55,
respectivamente).

Desse modo, a utilizacdo de adi¢es causa uma redugéo semelhante e significativa na
comparacdo entre a espessura TZ agregada a matriz e o concreto de referéncia. A inclusao
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de 20% de adigdes (por peso de cimento) causou uma reducdo de 70% na espessura da TZ
agregada a matriz, em relacdo ao concreto de referéncia, conforme Figuras 2.23 a 2.26
(ROSSIGNOLDO, et al. 2017).

Figura 2.23 - Mapa de contorno do médulo de indentagéo no concreto de referéncia (GPa); (A) a/c=0.55;
(B) a/c=0.35
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Fonte: Rossignolo et al. (2017)

Figura 2.24 - Mapa de contorno do médulo de indentacéo no concreto com 20% de silica ativa (GPa); (A)
a/c=0.55; (B) a/c=0.35
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Figura 2.25 - Mapa de contorno do médulo de indentac&o no concreto com 20% de cinzas de cana de
acUcar industrial (GPa); (A) a/c=0.55; (B) a/c=0.35
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Figura 2.26 - Mapa de contorno da dureza de indentacao no concreto de referéncia (GPa); (A) a/c=0.55;
(B) a/c=0.35
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Fonte: Rossignolo et al. (2017)

Segundo Lihua; Fanggian; Yin (2017), alguns dos trabalhos de nanoindentacdo para
concreto, confirmaram que as propriedades micromecénicas foram semelhantes entre a ZT e
a pasta cimenticia, atribuidas principalmente ao uso de silica ativa, que densificaa ZT.

Porém, com relacdo a zona de transicdo de matriz de fibras, caracterizaram,
primeiramente, a matriz de fibras de ago por andlise de nanoindentacdo. Também foi
utilizado a técnica de nanoindentacdo para descobrir que as propriedades mecénicas dos
produtos de hidratacdo ndo mudam a medida que a superficie da fibra é aproximada, o que
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indica que ndo ha gradiente mecénico para os produtos de hidratacdo ao longo do zona
interfacial, concluindo, portanto, a existéncia de uma ligacéo forte e eficiente na zona de
transicdo (WILBERT et al. 2017).

De acordo com Xu; Deng; Chi, (2017), os resultados iniciais obtidos nos estudos da
zona de transicdo interfacial na matriz de fibra de aco reflete que a distribuicdo do modulo
de elasticidade e dureza nessa area retangular, conforme a Figura 2.27 (a) e (b), fornecem
gréficos de dispersdo tipicos de mddulo de elasticidade e dureza contra a distancia de uma
linha inicial da Amostra s040. Além disso, uma linha média também foi adicionada em cada
figura para analise estatistica. A partir das caracteristicas dos perfis de indentacdo, os dois
materiais diferentes - pasta de aco e cimento, podem ser facilmente distinguidos devido a
propriedade de homogeneidade do metal. A fibra de aco possui mddulo e dureza elasticos
muito mais altos e estaveis que a matriz de cimento, aproximadamente 200 GPa e 6 GPa,
respectivamente. Ao contrario da fibra de aco, 0 modulo e a dureza da pasta de cimento
nessa regido tendem a fluir mais intensamente, enquanto os valores médios permanecem em
torno de 25 GPa e 1,5 GPa.

Figura 2.27 - Perfis tipicos de prioridades elasticas na Amostra s040. (a) valores do mddulo de

elasticidade; (b) valores de dureza
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Fonte: Xu; Deng; Chi (2017)

Observa-se que as distribui¢es de valor médio e desvio padrdo de modulo e dureza
para as Amostras s035 e s045 podem ser calculadas e todas sdo plotadas, conforme ilustra a
Figura 2.28. Observa-se que as distribuicbes de propriedades elasticas diminuem
invariavelmente com o aumento da distancia da superficie da fibra em 10um. O valor médio
diminui de cerca de 200 GPa na superficie da fibra para aproximadamente 25 GPa a 10um

de distancia, com um valor intermediario na faixa de 50 GPa - 90 GPa, como no relato da
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literatura. (XU; DENG; CHI, 2017).

Figura 2.28 - DistribuicGes de propriedades elasticas médias com diferentes proporgdes agua/cimento
(w/c) para amostras de fibra de aco. (a)distribuicdo média do mddulo de elasticidade; (b) distribuicdo da

dureza média
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Outros estudos investigaram os perfis de propriedades elasticas da argamassa de
fibrocimento de aco utilizando nanoindentacdo, e seus resultados mostraram que a menor
relacdo agua/aglomerante e a adi¢do de silica ativa trazem melhor ligacdo de argamassa de
fibrocimento. Numa outra, também foi realizado experimentos de nanoindentacdo em
concreto reforcado com fibra de kenaf e revelou uma fracdo volumétrica maior de
porosidade e C-S-H do que a massa de concreto, levando a uma zona de transicao fraca entre
fibra de kenaf e matriz (LIHUA; FANGQIAN; YIN, 2017).

Segundo estudos de Xiao et al (2013), foi utilizado uma amostra de concreto
reciclado para avalizar a zona de transicdo de concreto com agregado reciclado de
nanoindentacdo. Na realizagdo do ensaio, foi utilizado, também, quatro areas de 150 pm X
100 pm, sendo que 341 indentacOes foram realizadas na medicao.

Os autores avaliaram ainda, o modulo de elasticidade, com a finalidade de entender
melhor o comportamento de fissura e ruptura da zona de transi¢cdo. Na Figura 2.29 a sequir,
pode-se observar duas amostras, onde uma engloba o agregado natural com a argamassa

antiga, € a outra com a argamassa antiga com a nova.
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Figura 2.29 - Amostra e resultados do teste por nanoindentacéo
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Ap0s observacgdo, 0s autores projetaram a espessura das duas zonas de transicdo por
meio da variacdo do mddulo de elasticidade. Desse modo, foi estimado pelos autores, uma
espessura de aproximadamente 50 um, e um mddulo de 20 GPa de elasticidade, contra outra
de 60 um de espessura e 18 GPa de elasticidade no médulo para a nova zona de transicao.
Com isso, concluiram que a argamassa velha e nova, resultou em 25 e 23 GPa,
respectivamente, numa estimativa em seus modulos de elasticidade (XIAO et al, 2013, apud
WILBERT, 2015).

Ao se tratar das curvas P-h em ZT, percebe-se que, apds a eliminagdo das curvas-P
irregulares, as normais foram retidas para as analises seguintes. Nesse momento, algumas
curvas-P representativas na ZT séo escolhidas para mostrar aproximadamente como elas sao
afetadas pela razéo a/c e a distancia da borda da superficie, como mostrado na Figura 2.30,
onde (a) e (c) representam curvas P-h de pontos de indentacdo em uma linha da superficie da
fibra na mesma proporcdo a/c, para as Amostras s040 e Amostras pp040, respectivamente.
Para amostras de fibra de aco, a profundidade maxima das curvas P-hc na regido ZT
aumenta aproximadamente 100 nm a 350 nm na regido de 15um, entdo comecga a diminuir
para cerca de 150 nm a uma distancia de 30um. (XU; DENG; CHI, 2017).
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Figura 2.30 - Representacéo das curvas P-h para comparacao. (a) Amostra s040 com diferentes
distancias da borda da superficie da fibra; (b) 10um da superficie da fibra de aco com uma relagao wi/c
diferente; (c) Amostra p com diferentes distancias da borda da superficie da fibra; (d) 10um da
superficie da fibra de pp com diferentes proporgoes a/c
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Num outro estudo, dessa vez realizado por Nezerka et al. (2015), foi analisado o

comportamento elastico pela nanoindentagéo da interface relacionando uma argamassa a

base de cal e fragmentos de ceramica vermelha do seculo IX, com a finalidade de fazer uma

anélise minuciosa ao atual estado de conservagdo do sistema construtivo a época. Para tanto,

considerando a analise do MEV com a EDS, constataram uma maior quantidade de silica e

alumina na interface em relacdo a matriz. Contudo, a nanoindentacdo resultou numa maior

rigidez na interface em relacdo a matriz a base de cal, destacando 18,4 GPa na interface,

contra 3,6 GPa da matriz, sendo comparada ao C-S-H de baixa densidade pelos autores.
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3. PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS

Para entrar em consonancia com o0s objetivos, que tangem as analises
comportamentais de concretos preparados com metacaulim, este trabalho adotou variaveis
independentes, determinadas no ambito da metodologia, como também as varidveis de
respostas, de modo que, o estudo sistematico das variaveis adotadas, os efeitos causados no
concreto e as correlagbes das propriedades macro, micro e nanoestruturais possam ser
elucidadas.

Foram adotadas as seguintes variaveis independentes:

a) consumos de cimento distintos e a propor¢do de mistura com o0s demais

constituintes dos concretos (tragos);

b) teor de substituicdo do cimento pelo metacaulim (%); e

c) tempo de cura (dias).

A relacdo agua/aglomerante (a/a) e o teor de incorporacdo de aditivo variaram para
cada tipo de traco, mesmo que em pequena variacao. As variaveis de respostas adotadas pelo
projeto de pesquisa vislumbram uma caracterizacdo das propriedades dos concretos da
resisténcia mecanica a espessura da zona de transicdo, num contexto sistematico de analises
que possa subsidiar este trabalho com dados que abrangem as escalas macro, micro e
nanoestruturais, por fim, adotaram-se como variaveis de respostas as seguintes:

a) resisténcia mecanica a compresséo axial;

b) espessura da zona de transicao;

c) dureza e mddulo de elasticidade na zona de transicao; e

d) formacéo de C-S-H de alta e baixa densidade na zona de transicao.

A Figura 3.1 esboca, no formato de fluxograma, as variaveis adotadas nesta

pesquisa.
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Figura 3.1 — Variaveis adotadas no projeto de pesquisa
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Sobre os procedimentos metodolégicos que foram adotados neste trabalho, esses
serdo apresentados em dois grupos, tais como materiais e métodos.

Os materiais utilizados nas misturas e suas respectivas caracterizagfes serdo
demonstradas neste capitulo. Os métodos sdo os procedimentos adotados para obtencdo de
resultados especificos, capazes de oferecer dados de propriedades, caracteristicas e

comportamento dos concretos nas escalas macro, micro e nanoestrutural do material.

3.1 Materiais

Para preparo dos concretos foram utilizados e caracterizados os seguintes insumos:
cimento Portland CP V, areia quartzosa, brita de origem granitica de (12 e 19 mm),
metacaulim, aditivo quimico plastificante polifuncional para concretos, agua fornecida pela
concessiondria local, conforme demonstrado na Tabela 3.1.
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Tabela 3.1: Materiais e sua respectiva descricéo

Materiais Descricao
Aglomerante Cimento CP V — ARI
Agregado mitdo Areia média quartzosa
Agregado graddo Brita granitica (12 e 19 mm)
Agua Agua fornecida pela COMPESA
Aditivo Aditivo plastificante polifuncional
Adi¢do Mineral Metacaulim

Fonte: Autor (2019)

3.1.1 Aglomerante

Com intuito de utilizar um cimento de maior teor de clinquer, que ndo possui adi¢des
pozolanicas em sua composicdo evitando que os resultados sejam influenciados pela
presenca de outro material pozolanico, optou-se o Cimento Portland CP V — ARI (alta
resisténcia inicial) da marca MIZU, fabricado pela MIZU Cimentos Especiais, Baraina —
RN.

A Tabela 3.2 apresenta dados de caracterizagdo do aglomerante utilizado.

Tabela 3.2: Caracterizagdo do aglomerante

Propriedade Resultado Norma
Massa Especifica (g/cm3) 3,06 ABNT NBR 23

Finura Blaine (cm?/g)* 4695,70 ABNT NBR NM - 76

Perda ao fogo (%)* 4,31 ABNT NBR NM - 18

Inicio de pega (min.) 120,71 ABNT NBR NM - 65

Fim de pega (min.) 178,20 ABNT NBR NM - 65

Resisténcia a compressao (7 dias) MPa 38,21 ABNT NBR - 7215

Determinacéo da consisténcia padrao (%) 32,00 ABNT NBR NM - 43

*dados fornecidos pelo fabricante
Fonte: Autor (2019)

Foi realizada uma analise de composi¢do quimica do cimento, passante na peneira de
malha # 200 (Tyler / Mesh), atraves da técnica de espectrometria de fluorescéncia de raios-X

(FRX), esta técnica é caracterizada pela emissdo de raios X na amostra em questdo, 0s
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atomos na amostra geram raios X caracteristicos que sdo emitidos da amostra. Tais raios sao
conhecidos como raios X "fluorescentes" e possuem um comprimento de onda e uma
energia especificos que sdo caracteristicos de cada elemento. Consequentemente, a analise
qualitativa pode ser feita pela investigacdo dos comprimentos de onda dos raios X. Como a
intensidade dos raios X fluorescente é funcdo da concentragdo, a andlise quantitativa
também é possivel pela medicdo da quantidade de raios X com o comprimento de onda
especifico de cada elemento. A Tabela 3.3 apresenta a composi¢do quimica do cimento

através do ensaio de FRX.

Tabela 3.3: Composi¢éo quimica do cimento - FRX

Composto quimico Resultado
Ca0O 43.9443 %
SiO2 35.4620 %
Al;O3 5.8501 %
MgO 45052 %
Fe20s 4.4511 %
SOs 3.4381 %
Na.O 0.7868

Fonte: Autor (2019)

A distribuicdo granulométrica do cimento é apresentada atravées do gréafico esbocado
na Figura 3.2. Neste caso, foi realizado o ensaio de granulometria a laser no Laboratério de

caracterizagdo de materiais da UFPB.
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Figura 3.2 — Graéfico de distribuicao granulométrica a laser do cimento
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Como demostrado no grafico de distribuicdo granulométrica, o cimento apresenta
uma granulometria relativamente continua. A Tabela 3.4 mostra resultados de diametro
médio, D10 (10% das particulas estdo abaixo deste diametro), D50 (diametro mediano, 50%
abaixo e 50% acima deste diametro) e D90 (90% das particulas estdo abaixo deste

diametro).

Tabela 3.4: Distribui¢do granulométrica do cimento
Elemento D10 D50 D90 D médio
CPV - ARI 0,77 um 4,62 um 26,27 pm 9,34 um

Fonte: Autor (2019)

Por fim, o aglomerante usado foi submetido a anélise de DRX (Difracdo de Raios-
X), ensaio de carater qualitativo para analisar as fases cristalinas do material através da

identificacdo de picos em difratograma gerado, esbocado na Figura 3.3.
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Figura 3.3 — Difratograma do cimento CPV-ARI
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Fonte: Autor (2019)

3.1.2 Metacaulim

Com objetivo proposital de estimular alteragdes no concreto de referéncia, optou-se
pela utilizacdo de uma adicdo mineral que fosse disponibilizada em comércio na regido do
Nordeste brasileiro, sendo assim, o metacaulim foi escolhido como uma varidvel intrinseca
desta pesquisa.

A Tabela 3.5 apresenta os resultados da caracterizagdo desta pozolana.

Tabela 3.5 - Caracterizagdo do metacaulim

Propriedade Resultado Norma

Massa Especifica (g/cm3) 2,56 ABNT NBR 23

Finura Blaine (cm#/g)* 15000 ABNT NBR NM - 76
Perda ao fogo (%)* 2 ABNT NBR NM - 18
Pozolanicidade (Ic = %) 112 ABNT NBR - 5752

*dados fornecidos pelo fabricante
Fonte: Autor (2019)
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Assim como o cimento, realizou-se ensaio de composi¢do quimica no metacaulim

através da técnica de FRX, valores disponibilizados na Tabela 3.6.

Tabela 3.6 - Composicao quimica do metacaulim - FRX

Composto quimico Resultado
SiO2 52.2462 %
Al203 36.2322 %
Fe203 7.4016 %
TiO2 1.4167 %
MgO 0.9465 %
K20 0.4360 %
CaO 0.2754 %

Fonte: Autor (2019)

O metacaulim, segundo a ABNT NBR 15894-1:2010, como requisito para ser
considerado composto pozolanico de alta reatividade, deve conter em sua composi¢cao um
teor de SiO2 entre 44%-65%, e Al>Os entre 32%-46%. Conforme os resultados obtidos, o
metacaulim utilizado nesta pesquisa obteve em sua composi¢do 52,25% de didxido de silicio
e 36,23 de Oxido de aluminio.

A caracterizacdo do metacaulim demonstrou que ele atende as exigéncias minimas
de norma, assim como é caracterizado como metacaulim de alta reatividade (MCAR),
conforme ABNT NBR 5752.

A distribuicdo granulométrica do metacaulim é apresentado atraves do grafico

esbocado na Figura 3.4.
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Figura 3.4 — Grafico de distribuicdo granulométrica a laser do metacaulim
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Fonte: Autor (2019)

Como demostrado no grafico de distribuicdo granulométrica, o metacaulim apresenta
também uma granulometria relativamente continua. A Tabela 3.7 mostra resultados de
didmetro médio, D10 (10% das particulas estdo abaixo deste diametro), D50 (diametro
mediano, 50% abaixo e 50% acima deste diametro) e D90 (90% das particulas estdo abaixo
deste diametro).

Tabela 3.7 - Distribuicdo granulométrica do metacaulim

Elemento D10 D50 D90 D médio
Metacaulim 0,75 pum 2,62 um 18,41 um 6,37 um

Fonte: Autor (2019)

Vale ressaltar que o tamanho das particulas do metacaulim é um parametro
importante na atividade pozolanica quando misturada ao cimento. Neste trabalho, 0o MCAR
apresentou diametro médio de 6,37 um. Régo (2004) diz que a diminuicdo do tamanho

médio da particula favorece na reatividade das adi¢cdes pozolanicas. Para 0 MCAR, 90% das
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particulas sdo menores que 18,41 pm.
Assim como o cimento, o metacaulim foi submetido ao ensaio de DRX, segue

difratograma do material esbogado na Figura 3.5.

Figura 3.5 — Difratograma metacaulim
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Fonte: Autor (2019)

Observando-se a Figura 3.5, verifica-se picos existentes nas distancias interplanares
de 7,138 A (20 = 12,40°), 4,387 A (20 = 20,24°) e 3,570 A (20 = 24,94°), de acordo com as
cartas padrdo existentes no sistema JCPDS cadastradas no ICDD (International Center for
Difraction Datal) utilizadas como referéncia para comparacdo, estdo compativeis com a
presenca de caulinita. Resultados relatados por Souza et al. (2007) e Nobre e Acchar (2010),
tambem identificaram caulinita utilizando iguais referéncias de distancias interplanares. A
existéncia ainda de vestigios de caulinita pode estar relacionada a distribuicdo inadequada de
temperatura durante a fase de calcinacdo, demonstrando a importancia do acompanhamento
desta fase. Também foram identificadas fases referentes ao quartzo, nas distancias
interplanares de 4,218 A (20 = 21,06°) e 43,346 A (20 = 26,64°), mineral este que é

considerado inerte com relacdo a atividade pozolanica.



71

3.1.3 Aditivo

Como a consisténcia do concreto foi adotada como varidvel independente desta
pesquisa, com slump de 12 cm, o controle da trabalhabilidade foi imprescindivel, para isso,
foi utilizado o aditivo quimico na misturas, 0 MAXIMENT PXT 74, fabricado pela
MATCHEM, Distrito Industrial Vitéria de Santo Antdo — PE, é um aditivo polifuncional
para concretos com propriedades plastificantes, de pega normal, proporcionando reducdo da
relacdo a/a (agua/aglomerante) com um maior tempo de trabalhabilidade.

A escolha desse aditivo se da também pela recomendacéo do seu uso para todo tipo
de cimento Portland, especialmente aqueles com baixa quantidade de adicéo, tipos CPIl e
CPV, atendendo requisitos da ABNT NBR 11768-1:2019 (tipo P e SP) e da ASTM C494

(tipo A e F). As caracteristicas do aditivo sdo descritas na Tabela 3.8 a seguir.

Tabela 3.8 - Caracteristicas técnicas do aditivo PXT 74

Caracteristicas Técnicas Resultado

Acdo principal Aditivo plastificante polifuncional para concreto
Aspecto Liquido

Cor Marrom escuro

pH (25 °C) 5,50 -7,00

Densidade (25 °C) 1,140 - 1,200

Viscosidade <20cP

Teor de cloretos Né&o contém

Fonte: Autor (2019)

Em relagéo a aplicagdo, o aditivo MAXIMENT PXT 74, ele deve ser adicionado
preferencialmente apds o final da mistura dos componentes do concreto, ou diluido na
segunda adi¢do da dgua de amassamento. MAXIMENT PXT 74 nunca deve ser adicionado
ao cimento ou agregados ainda secos. A dosagem de referéncia é de 0,8 %, porém, pode ser
utilizado em dosagens de 0,5 % a 1,2 % sobre o peso do material cimenticio, de acordo com
a taxa de reducdo de agua e resisténcias requeridas. Estas dosagens sdo orientativas e

variaveis de acordo com cada aplicacdo.
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3.1.4 Agregado graudo

A escolha correta dos agregados é um fator imperdivel para producdo de concretos
com controle de qualidade e que esses possam desempenhar suas fungdes conforme
projetado com desempenho satisfatorio. Para isso, 0s agregados miudos e graudos foram
previamente selecionados a partir de suas caracteristicas técnicas conhecidas a partir de
ensaios laboratoriais.

Nesta pesquisa foi utilizada a brita de origem granitica como agregado graudo nas
misturas dos concretos, especificamente de 12 mm e 19 mm. O sistema binério de britas ja
estava previsto nos tracos dos concretos para que se possa ter melhor distribuicdo
granulométrica.

Utilizou-se as britas produzidas e fornecidas pela Pedreira Barbosa, BR 232 Km 510,

Salgueiro — PE, sendo caracterizadas em laboratdrio, conforme Tabela 3.9.

Tabela 3.9 - Caracterizagdo da brita granitica 12 mm

Propriedade Brita12 mm Brital9 mm  Norma
Absorcao (%) 0,75 % 0,67 % NBR NM 53
Massa especifica real (g/cm3) 2,70 2,65 NBR NM 53
Madulo de finura (%) 5,89 6,92 NBR NM 248
Teor médio de material fino (%) 0,96 0,51 NBR NM 46
Teor parcial de argila em torrdes (%) 0,91 0,57 NBR 7218
Massa unitaria solta (kg/dm?) 1,59 1,47 NBR NM 248

Fonte: Autor (2019)

A distribuicdo granulométrica do agregado graido, conforme NBR NM 248, é

apresentada no grafico da Figura 3.6 a seguir.
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Figura 3.6 — Grafico de distribuicdo granulométrica da brita 12 e 19 mm - NBR NM 248

CURVAS GRANULOMETICAS

Abertura das peneiras (mm)

& &. ». #. .

\ = / / \

— 10

1 2,36 4,75 63 851D 12,6 19 25 315 375 50 63 76 100
n Py Py 0

_— 20 2

asr0g

30 2

Buta 1

age

Brita 2 402

1§

50 &

Brita 3

epn

60 =
Britad

noe

70 E

a1y [aterial Anzksado)l

nur

80 =

sep

_—,

— 11— =
X ‘ Y. /| i

a) Brita 12 mm

CURVAS GRANULOMETICAS
Abertura das peneiras (mm)
1 2,36 4,75 63 9510 12,5 19 25 315 375 s0 63 76 100
- PN & b et 0
IJ 0
- L / /// —_ 10
o
— Brita 0 -— // / / / — 20 %
3
- RaRw//amv]
s
[ | | /8 i
| — 0 g
/.
|| - 60 2
/I] :
|| | 70§
{1 teria] Analisado // "/ / / :.L-
| 14— ar /i - 80 &
/ /) / I on e
J — Wi/~ 7
| 12 Z | 100

b) Brita 19 mm

Fonte: Autor (2019)

3.1.5 Agregado miudo

Foi utilizada para esta pesquisa a areia quartzosa de leito de rio, fornecida pela

Pedreira Barbosa. A caracterizacdo foi realizada em laboratério, conforme Tabela 3.10.



74

Tabela 3.10 - Caracterizacdo da areia

Propriedade Areia Norma
Maodulo de finura 1,72 NBR NM 248
Massa especifica real (g/cm3) 2,57 NBR NM 52
Teor parcial de argila em torrdes (%) 2,80 NBR 7218
Teor de materiais pulverulentos (%) 3,99 NBR NM 46
Massa unitaria solta (kg/dm?) 1,42 NBR NM 52

Fonte: Autor (2019)

A distribuicdo granulométrica do agregado miudo, conforme NBR NM 248, é

apresentada no grafico da Figura 3.7 a seguir.

Figura 3.7 — Gréfico de distribui¢do granulométrica da areia NBR NM 248

01 0,15 0,3 0,6 M RE

CURVAS GRANULOMETICAS
Abertura das peneiras (mm)

2,36 4,75 6,3 9,510

— 1

/-

' 4 ”,/

/r—//
y alip” e

d L

\

=== 7ona Utilizavel - Limite Inferior| |

L~

AN

Zona Utilizavel - Limite
Superior
e 7 0na Otima - Limite Inferior

Fonte: Autor (2019)

3.1.6 Agua

Os concretos foram preparados no Laboratério de Materiais de Construgdo do IF
Sertdo PE, campus Salgueiro, por questbes favoraveis de logistica e apoio técnico na
execucdo de ensaios de caracterizacdo e monitoramento das condi¢fes de ensaios e cura. No
local em questdo tém-se duas opc¢Bes de origem da agua: pogo da POLIMIX e a agua
fornecida pela concessionaria local COMPESA (Companhia Pernambucana de

Saneamento).
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A é&gua foi caracterizada por analise fisico-quimica a partir da Tabela 3.11, no
periodo de margo — abril de 2017.

Tabela 3.11 - Caracterizagéo fisico-quimica das amostras de agua

LAB| . pH CE K Na Ca~ Mg~ SO CO;" HCO;y CI' CSR NaCl CaCO; RAS  Classe
N° onte dS m™ mmol. L ——mg L' (mmol. )"

1768 | Polimix | 84 | 1.25 |033(11,19| 0.9 | 1.8 [0,05| 030 | 1278 | 82 | 10,38 | 588.0 | 500,00 | 9.63 382
1769 | COMPESA | 7.8 | 0,08 | 0,04 [015| 0.4 | 02 [002] 0,00 | 096 | 0.6 | 036 | 339 | 335 | 027 151

CSR — Carbonato de Sadio Residual

C1 51: Agua sem risco quanto ao perigo de salinizac3o do solo, podendo ser usada para irrigacio da maioria das culturas e em quase todos os tipos de Solos.
C3 S2: Amua de salinidade alta e média quantidade de sodio, s6 deve ser usada em solos de textura grossa e que apresentem boa drenagem. Mesmo nos de
boa drenagem recomendam-se praticas de controle de salimdade, adicio de maténa orgfnica, de corretivos quimicos para substituir o sédio intercambiavel e
o cultivo de plantas muito tolerantes aos sais.

Fonte: Autor (2019)

Sob o aspecto fisico-quimico, de acordo com a Resolu¢do CONAMA n° 20 de junho
de 1986, as amostras acima se enquadram nos critérios de potabilidade quanto ao teor de
solidos dissolvidos totais (SDT), por conter 800,00 mg/l e 51,2 mg/l, respectivamente, visto
que segundo a Portaria MS 2914/2011 o valor maximo de sélidos dissolvidos totais admitido
é de 1000 mg/l. Porém, a amostra referente a agua de poco mostrou uma salinidade alta e
média quantidade de sodio, sendo assim evitada para producdo dos concretos desta pesquisa.
As andlises foram realizadas no Laboratorio de Analises de Solo e Agua do IFPB.

Optou-se entdo, pela utilizacdo da agua fornecida pela COMPESA no periodo de

mar¢o — outubro de 2017.
3.2 Métodos
3.2.1 Dosagem dos concretos
As andlises das variaveis de respostas a partir da determinacdo das variaveis

independentes, conforme descritas no inicio deste Capitulo, foram possiveis com a

preparacdo de concretos distribuidas nas seguintes formas, conforme Tabela 3.12.
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Tabela 3.12 - Descricao das familias de concretos

Familias Consumo de cimento  Teor de substituicdo de  Resisténcia mecanica tedrica

(kg/m3) cimento por MCAR (%) (MPa)
C30 280,00 - 30
C30 8%MK 8,00 -
C45 370,00 - 45
C45 8% MK 8,00 -
C60 513,00 - 60
C60 8% MK 8,00 -

Fonte: Autor (2019)

Para alcancar os valores tedricos de resisténcia mecanica a compressdo, 0s concretos
tiveram as seguintes proporcdes de misturas, a partir dos dados de caracterizacdo dos

constituintes envolvidos, confirme Tabela 3.13.

Tabela 3.13 - Proporgdes de misturas dos concretos (tragos)
Familias  Cimento Areia Brita12 Brital9 MCAR Agua P (%)**
(kg/m3)  (kg/m3)  (kg/m3)  (kg/m3) (kg/m?) (a/a)*

C30 280 881 487 487 - 0,71 0,70
C30 8% MK 257 881 487 487 18 0,71 0,70
C45 370 910 418 418 - 0,57 0,80
C45 8%MK 340 910 418 418 28 0,57 0,80
C60 512 739 480 480 - 0,43 0,92
C60 8% MK 472 739 480 480 40 0,43 0,92

* ala = relacdo 4gua/aglomerante
** P (%) = percentual de incorporacéo de aditivo em relacdo ao aglomerante
Fonte: Autor (2019)

Por conseguinte, as familias dos espécimes de concretos preparadas ficaram com 0s

seguintes tracos de misturas, conforme Tabela 3.14.
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Tabela 3.14 - Resumo dos tragos das familias

Familias  Tracos Slump desejado P (%0)*
C30 1:3,83:4,24:0,71 12 cm +/-2 cm 0,70
C30 8%MK 1:3,83:4,24:0,71 12cm+/-2cm 0,70
C45 1:2,6:2,39:0,57 12 cm +/-2 cm 0,80
C45 8%MK 1:2,6:2,39:0,57 12cm+/-2cm 0,80
C60 1:144:187:0,43 12 cm +/-2 cm 0,92
C60 8%MK 1:144:187:0,43 12cm+/-2cm 0,92

* P (%) = percentual de incorporacao de aditivo em relagédo ao aglomerante
Fonte: Autor (2019)

Em consonancia com o proposto pelos procedimentos metodologicos, para cada
familia de concreto, foram preparados corpos de prova em moldes metalicos cilindricos com
as seguintes dimensdes: 7,5 x 15 cm e 10 x 20 cm. As variaveis estudadas e as idades
especificas sdo elencadas na Tabela 3.15, e atendendo aos quantitativos para cada variavel

de resposta a ser analisada, confirme Tabela 3.16.

Tabela 3.15: Variaveis e as respectivas idades dos concretos analisadas

Variaveis Idades investigadas Corpos de prova (cm)
independentes (dias)
Resisténcia mecanica a 1,3,7,28,91e 182 10x 20
compressao axial
Analises de micro e 28 e 182 75x15
nanoestrutura

Fonte: Autor (2019)

Tabela 3.16 - Quantitativo de corpos de prova para cada familia

C30  C308%MK C45 C45 8% MK C60 C60 8%MK

Resisténcia a 36 36 36 36 36 36
compressao axial
Anélises de micro e 8 8 8 8 8 8
nanoestrutura
Total (und.) 264

Fonte: Autor (2019)
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3.2.2 Producéao dos concretos

Os concretos foram preparados e moldados em ambiente de laboratorio, as condic¢des
de temperatura e umidade relativa do ar dispostas em 23 °C +/- 2 °C para temperatura
ambiente e 65% umidade relativa do ar. Utilizou-se betoneira portétil, ideal para pequenas
misturas com capacidade de 200 Litros, com rodas para transporte e cacamba basculante,
com rotacdo do tambor de 34 RPM.

Os insumos referentes aos concretos a serem preparados foram devidamente pesados,
em atendimento aos tracos determinados na Tabela 3.15 para mistura em betoneira, com
tempo médio de 10 minutos de mistura, atendendo aos procedimentos esbogados na Figura
3.8.

Figura 3.8 — Procedimento para mistura do concreto na betoneira
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Fonte: Autor (2019)

Os concretos foram adensados em moldes cilindricos metalicos com desmoldantes
nas paredes laterais para facilitar procedimento de desmoldagem com 24 horas de idade. O
adensamento foi manipulado através de mesa vibratoria metélica eletromecanica de 1,00 x
1,00 m através de controle de vibracdo eletronico, foram determinados os seguintes
parametros, 6 minutos de vibracdo, sendo monitorado o adensamento do concreto nos

moldes, conforme Figura 3.9.
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Figura 3.9 — Adensamento do concreto nos moldes metalicos
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Fonte: Autor (2019)
Apo6s adensamento concluido, os corpos de prova foram armazenados sob

temperatura e umidade relativa do ar em ambiente de laboratério por 24 horas,
posteriormente desmoldados e acondicionados em reservatorio de agua, garantido que todos
estivessem submersos até os receptivos ensaios com as idades especificadas para cada tipo

de familia preparada, conforme Tabela 3.15.

3.2.3 Aspectos metodologicos para analises do concreto no estado fresco

A massa do composito cimenticio, para ser aceito em conformidade, passou pelo
ensaio de consisténcia do concreto no estado fresco, regido pela Norma Concreto -
Determinacdo da consisténcia pelo abatimento do tronco de cone - NBR NM 67, que
consiste na afericdo do abatimento do concreto no estado fresco, antes de ser adensado em
molde.

A Figura 3.10 testemunha a afericdo da altura abatimento da massa de concreto no

estado fresco, atendendo as exigéncias metodoldgicas da pesquisa.
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Figura 3.10 — Afericdo da altura de abatimento no ensaio de consisténcia do concreto

Fonte: Autor (2019)

3.2.4 Aspectos metodologicos para analises do concreto no estado endurecido

Para o concreto no estado endurecido, foram adotados procedimentos metodoldgicos

para as seguintes variaveis e suas respectivas normas ou técnicas (Tabela 3.17).

Tabela 3.17 - Variaveis analisadas do concreto no estado endurecido

Variaveis de resposta analisadas Norma/Técnica
Resisténcia mecanica a compressao axial ABNT NBR 5739
Espessura da ZT Nanoindentacdo/MEV/EDS
Dureza e mddulo de elasticidade na ZT Nanoindentacéo

Formacdo de C-S-H de alta e baixa densidade na ZT Nanoindentacdo/MEV/EDS

Fonte: Autor (2019)



81

As Figuras (3.11 e 3.12) ressaltam as varidveis de resposta do concreto endurecido
adotadas neste trabalho, na busca de uma caracterizagdo abrangente dos concretos

produzidos.

Figura 3.11 — Variaveis de resposta do concreto no estado endurecido (escala macroscépica)
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Fonte: Autor (2019)

Figura 3.12 — Variaveis de resposta do concreto no estado endurecido (escala microscépica)
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3.2.4.1 Resisténcia mecanica a compressao axial

Nas idades 1, 3, 7, 28, 91 e 182 dias os concretos foram submetidos ao ensaio de
resisténcia mecanica a compressao axial, conforme ABNT NBR 5739 - Concreto - Ensaio de
compressdo de corpos de prova cilindricos, em moldes metalicos cilindricos com dimensées
10 cm de didametro e 20 cm de altura, sendo 06 CP’s para cada familia de concreto.

Os ensaios foram realizados com uso de prensa hidrdulica digital, fabricante
CONTENCO, com capacidade de 100 toneladas, o sistema de leitura possui memoria da
carga maxima de 4 digitos e resolucdo de 10 kgf. A mesma possui grade de protecdo para
evitar acidentes com estilhacos no rompimento do corpo de prova, gabinete hidraulico e de
leitura (com conexdo RS-232), separado da estrutura de ensaio, a fim de evitar ruidos,
vibracOes e poeira, nestes componentes. Ressalta-se que no periodo dos ensaios, a prensa

estava devidamente calibrada com certificado de calibracéo.

3.2.5 Investigagdo da micro e nanoestrutura — zona de transigéo

Conforme discutido no Capitulo 02 deste trabalho, a heterogeneidade do concreto €
uma dificuldade significativa no que tange os estudos de suas regides microscopicas, pois
ele é formado por fases distintas. O desafio € ainda maior quando se tem interesse de
investigacdo na zona de transicdo. Toda complexidade desse tipo de estudo precisa ser
considerada durante o processo de preparo de amostras para bom proveito das técnicas de
caracterizagdo de escala microscopica.

Nesta sessdo serdo discutidas as técnicas, cuidados, parametros e procedimentos
adotados no ambito das analises macro e nanoestrutural das amostras de concreto,
especificamente na regido da ZT, para alcancar os objetivos propostos neste trabalho. Foram
analisadas as seguintes caracteristicas e propriedades nesta regido especifica, conforme

Figura 3.13 que segue.
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Figura 3.13 — Caracteristicas e propriedades analisadas na ZT
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Fonte: Autor (2019)

3.2.5.1 Preparacao das amostras

Para cada tipo de concreto preparado (familias) foram produzidos 04 (quatro) corpos
de prova cilindricos, com as dimensdes 7,5 cm de didametro e 15 cm de altura, para cada
idade especifica a ser analisada. As idades dos concretos escolhidas para investigacdo da ZT
foram 28 e 182 dias, possibilitando um tempo maior para obter comportamentos e dados
distintos.

A partir dos CP’s (7,5 x 15 cm), foram extraidas 2 pastilhas com 1,5 cm de espessura
aproximadamente, com uso de serra circular de bancada, preferencialmente cortadas pelo

eixo central dos CP’s, conforme Figura 3.14.
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Figura 3.14 — Primeira etapa de redu¢do das amostras
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Fonte: Autor (2019)

A partir desta etapa, todo o processo de preparacdo das amostras para analises micro
e nanoestruturais foram realizadas no Laboratério de Preparacdo de Amostras de Pesquisa —

microscopia, no campus Il da USP em Séo Carlos-SP, Figura 3.15.

Figura 3.15 — Laboratdrio de Preparacdo de Amostras de Pesquisa — microscopia.
~a) maquina de corte, b) embutidora, c) politriz
i C)

Fonte: Autor (2019)

Os discos cortados, por sua vez, eram reduzidos em maquina de corte de alta

precisdo, com intuito de preservar estruturas microscopicas das amostras. A méaquina de
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corte de alta precisdo utiliza forca de corte alimentada por gravidade para reduzir a
deformacdo nas amostras, além de controlar a rotagdo e precisdo dimensional do corte. A
IsoMet 1000, fabricada pela marca americana Buehler, € uma serra de corte de precisao
projetada para o corte de varios tipos de materiais com minima deformacdo, com as

seguintes especificagdes técnicas.

Tabela 3.18 - EspecificacOes técnicas da maquina de corte

Especificacao Faixa

RPM a 60 Hz 100 a 975
Capacidade de corte 2,00” — 50,00 mm
Disco Diamante 7”
Poténcia 1/8Hp /90 W

Fonte: Autor (2019)

A Figura 3.16 mostra a segunda etapa de corte das amostras. Foi utilizado disco de

diamante de 4°’, sendo 102 mm de didametro e 0,3 mm de espessura.

Figura 3.16 — Segunda etapa de reducéo das amostras

Fonte: Autor (2019)

O tamanho final das amostram reduzidas eram 10 x 10 mm (+/- 2 mm)
(comprimento e largura) e espessura/altura de 60 mm (+/- 6 mm).

Para garantir a idade especifica dos concretos, as amostras cortadas, quando
completadas 28 e 182 dias foram imersas no alcool isopropilico PA ACS (C3HgO), teor de
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pureza em 99,5%, por 24 horas, com intuito de interromper as reacdes de hidratacdo. Apos
esse periodo, as amostras ficaram acondicionadas em dissecador com camada de algoddo,
potencializando a retencdo de umidade do ar.

As amostras, com suas reacdes de hidratacdo interrompidas, ndo tiveram mais
contato com &gua ou elementos que pudessem interferir no processo de hidratacdo dos
compostos cimenticios.

Para os procedimentos de preparacdo de amostras, foi escolhido um embutimento
que fosse compativel com as posteriores técnicas de analises micro e nanoestruturais, ou
seja, 0s equipamentos de andlises como MEV, EDS e nanoindentador precisam ser
compativeis com as amostras a serem preparadas, para isso, utilizou-se a embutidora
SimpliMet XPS1, fabricada pela Buehler, Figura 3.17.

Figura 3.17 — Embutidora SimpliMet XPS1

ARNEED o

-

Fonte: Autor (2019)

O processo de embutimento automatizado, Figura 3.18, com controle de
temperatura, tempo e pressdo favorecem a precisdo dimensional da amostra. O paralelismo
entre as faces inferior e superior € garantido com precisdo. Para o embutimento utilizou-se a
baquelite em po, obedecendo as condi¢bes de preparo propostas pelo fabricante, Tabela
3.19, com tempo de aquecimento e resfriamento em 2 minutos e 30 segundos cada. Pressao
utilizada foi de 4200 psi (290 bar) e temperatura de 180 °C (350 °F). Ressalta-se que a
superficie da amostra a ser analisada fica em contato com o porta amostra da embutidora,

nédo sendo exposta ao processo de aquecimento do embutimento nem ao baquelite.
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Tabela 3.19 - Especificacfes para embutimento

Espessura daamostra  Temperatura Press&o Tempo
25 mm 150 °C 4200 psi 1°30”°
40 mm 150°C 4200 psi 1’30
50 mm 180 °C 4200 psi 2’30
60 mm 180 °C 4200 psi 2’30

Fonte: Autor (2019)

Figura 3.18 — Processo de embutimento da amostra

2 A :t:' 3
amostra AT B BN

baquelite
amostra embutida

embutidora @ 30 mm

Fonte: Autor (2019)

Posteriormente ao processo de embutimento, as amostras passaram pela etapa de
lixamento, utilizando-se lixas com grdos abrasivos de carbeto de silicio nas seguintes
especificagOes de granulometria: 320, 400, 600 e 1200. Cada amostra foi cuidadosamente
lixada, com giros de 90° sentido horario a cada intervalo de tempo especifico. A
lubrificagéo/resfriamento do lixamento foi feita com pulverizacdo de alcool. No momento de
trocar a lixa, as amostras passavam por banho ultrassdénico por 2 minutos, com intuito de
retirar residuos oriundos do lixamento daquela granulometria especifica.

Apos cada processo de lixamento em determinado tipo de lixa, as amostras eram
investigadas em microscopico para verificagdo do acabamento da superficie, fazendo o
controle de tempo necessario de lixamento para cada tipo de lixa e amostra.

ApoOs processo de lixamento, as amostras foram submetidas ao processo de
polimento, utilizando-se de a Politriz Automet 250, Figura 3.19, fabricada pela Buehler.
Este equipamento é um sistema de preparacdo de amostras semiautomatico, completo com

lixadeira/politriz em base simples e velocidade varidvel da politriz de 10 a 500 rpm com
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incrementos de 10 rpm, e velocidade do cabegote de polimento de 30 a 60 rpm com
incrementos de 10 rpm, com controle de sentido de rotacdo, carga de 1 a 10 Ibs (5 - 45N)
para aplicacdo por amostra e 05 a 60 Ibs (20- 260N) por forca central, tempo selecionavel de

20 segundos a 99 minutos com incrementos de 10 segundos.

Figura 3.19 — Politriz Automet 250

Fonte: Autor (2019)

No processo de polimento foram utilizadas pastas de diamante com as seguintes
granulometrias: 6, 3, 1 e 0,25 um e pano para polimento metalografico com 200 mm de
didmetro. As condicbes de programacao do polimento foram determinadas em processo de
testes. As amostras eram investigadas em microscopio Optico a fim de observar a
regularidade de sua superficie, até formar uma padronizacdo das variaveis do equipamento:
tempo, pressao, rotacdo da base e rotacdo do cabecote. A Figura 3.20 detalha o processo de

polimento das amostras numa esquematizacéo.
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Figura 3.20 — Esquematizac¢édo do polimento

PadrGes adotados:

18 minutos por pasta usada
Rotagdo do cabegote: 150 rpm
Rotagdo da base: 150 rpm
Pressdo: 15N

cabegote

Pastas de diamante:
base
6um
3um
1um
Yaum

Fonte: Autor (2019)

O processo de lubrificagdo/resfriamento, durante a execucdo do polimento, foi feito
com fluido lubrificante fornecido pela Buehler, especifico para amostras que ndo devem
entrar em contato com agua.

Para cada tipo de pasta a ser utilizada, as amostras eram limpas em banho
ultrassdnico por 2 minutos, imersas em &lcool isopropilico.

A finalizacéo da preparacdo das amostras era confirmada com a anélise da topografia
da superficie da amostra, especificamente na zona de transi¢do. O critério utilizado foi de
desniveis maximo de 3 um, pelo fato do agregado e a pasta serem de materiais distintos,
com durezas diferentes, os desniveis mais consideraveis eram justamente nessa regido,
Figura 3.21. A delimitacdo do desnivel foi determinada pelo fabricante do nanodurémetro,

por questdes instrumentais do equipamento.
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Figura 3.21 — Analise da topografia na superficie de polimento

Anaélise dos desniveis entre fase agregado e fase matriz cimenticia
amostra

Fonte: Autor (2019)

Apds o procedimento de polimento, as amostras foram submetidas ao banho
ultrassdnico novamente, por 5 minutos para cada amostra. Depois da limpeza, ficaram
acondicionadas em dissecador com camada de algod&o para conter umidade. A temperatura
e umidade relativa do ar no ambiente do laboratério foram registradas na média de 22 °C e

55% respectivamente.

3.2.5.2 Nanoindentacéo na zona de transi¢ao

Para cada tipo de concreto preparado, foram selecionadas 04 amostras para cada
idade especifica a ser analisada. Foram executados ensaios de nanoindentacdo nos concretos
nas idades de 28 e 182 dias.

Para execucdo dos ensaios, foi utilizado o Nanodurémetro fabricado pelo
ZwickRoell, grupo alemdo de referéncia internacional na area de maquinas e equipamentos
de testes de dureza, modelo ZHN - Sistema Universal de Testes Nanomecanicos, Figura
3.22. Trata-se de um equipamento usado para caracterizacdo mecanica abrangente de
camadas finas ou pequenas areas de superficie com a forca necessaria e resolucdo de
deslocamento. Isso inclui medir a dureza de recuo, 0 médulo de indentacdo e a dureza de
Martens conforme ISO 14577 (teste de indentagdo instrumentada), com as seguintes
caracteristicas técnicas, Tabela 3.20. O ZHN funciona como uma dureza de profundidade
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testador na faixa de micro, com uma for¢a maxima de 2 N. Também pode ser usado na faixa
nano para indentagéo profundidades inferiores a 200 nm.

Os ensaios foram realizados no LabNano - Laboratério de Propriedades
Nanomecanicas de Superficies da UFPR, Departamento de Fisica, do campus | — Curitiba-
PR.

Tabela 3.20 - Especificaces técnicas do nanodurémetro

Descricéo Dados

Forga maxima 2N

Profundidade minima <200 nm

Resolucdo de Deslocamento < 0,01nm

Lente de aumento 1000x /3350x

Resolucdo das imagens 254 nm /76 nm

Campo de viséo 324 x 259 pm /96 X 77 pm

Fonte: Autor (2019)

Figura 3.22 — Nanodurdmetro ZHN

Fonte: ZwickRoell (2019)

O equipamento € projetado para a determinagdo de dureza e modulo de elasticidade
de materiais e sistemas de revestimento. A escala micro e nano é especificada da norma EN
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ISO 14577 sdo abrangidos ao padréo (teste de indentacdo instrumentada para a determinacao
de dureza e outros parametros de materiais para materiais). Além disso, o0 nanodurémetro
também pode executar testes ciclicos de indentacao.

O equipamento foi instalado sobre piso de concreto armado, com estrutura
independente do piso do Laboratdrio, instalado em cémera com isolamento acustico,
revestida em material isolante, com intuito de amenizar quaisquer ruidos sonoro ou vibragdo
mecanica externa. A temperatura e umidade relativa do ar do ambiente do Laboratorio eram

constantemente monitoradas e mantidas em 21 °C e 50% respectivamente.

Figura 3.23 — Nanodurdémetro ZHN da UFPR
nanodurdmetro, b) cAmara de isolamento acustico, ¢) porta amostra, d) controle de temperatura e
umidade relativa do ar

Fonte: Autor (2019)

Para analise mais precisa da nanodureza e médulo de elasticidade dos concretos na
regido da ZT, foram usados 4 perfis horizontais em cada amostra, num comprimento total de
120 pm e espacgados verticalmente em 20 pm, ou seja, padronizou-se uma analise com uma
matriz de pontos, 9 na horizontal espacados em 15 um e 4 na vertical espagados em 20 pm,
conforme Figura 3.24, totalizando 36 indentacGes por amostra, considerando que sédo 04
amostras pra cada familia de concreto, totalizam 144 indentacdes por familia estudada.

A andlise estatistica foi realizada através de média aritmética das indentagdes com
determinacéo do desvio padrdo, a ser verificado a consisténcia dos dados se sdo satisfatorios
para promover resultados consistentes e conclusivos. O numero de indentacbes séo

compativeis com os procedimentos metodoldgicos dos trabalhos de Xu, et al. (2017),
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Rossignolo et al. (2017), Hu (2014), Wang et al (2009) e Mondal (2008).

Figura 3.24 — Defini¢do da malha de indentagdes

Fonte: Autor (2019)

Os parametros de carga maxima, tempo de carregamento e descarregamento foram
obtidos com base nas referéncias do Capitulo 2 deste trabalho, porém, foram feitos testes
para qualificacdo desses parametros, dos quais precisaram ser reajustados. Com amostras
reservas, foram feitos testes para que a profundidade méaxima das indentacGes ficassem entre
250 — 600 nm, considerada uma profundidade adequada e compativel com as analises dos
compostos cimenticios hidratados. HU (2014), WANG et al (2009) e MONDAL (2008).

Com execucdo dos testes nas amostras reservas, utilizou-se cargas de 300, 200, 100,
10, 5 e 2 mN, a carga maxima compativel com profundidade maxima desejada foi de 5 mN
ou 5000 uN, a ponta utilizada foi Berkovich (raio de 0,6 mm, angulo de 142,3°) a Figura
3.25 retrata um dos testes realizados para escolha ideal da carga aplicada, neste caso, de 100
mN, devidamente descartada. Todas analises mantiveram uma programacao de ensaio, 0
indentador assim que entra em contato com a superficie da amostra aplica uma carga com
taxa constante de 166,7 mN/s. Os tempos de carregamento e descarregamento foram de 10

segundos cada.
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Figura 3.25 — Indentagéo teste de 100 mN

Fonte: Autor (2019)

Um dos principais desafios desse trabalho e também um dos seus objetivos
norteadores € a correlacao de técnicas de caracterizacdo da ZT e o confrontamento dos dados
obtidos para comparacdo e posterior analise de correlagdo quantitativa com as propriedades
macroestruturais. Para que isso fosse possivel, a area de analise das indenta¢Ges, mostrada
na Figura 3.26, precisaria ser analisada pelas outras técnicas sugeridas (MEV/EDS), ou seja,
no Microscépio Eletrdnico de Varredura. Seria necessario encontrar a area das indentacoes,
120 x 60 um, numa amostra de tamanho aproximado de 1,00 x 1,00 cm, muito dificil de
encontrar. Sendo assim, na ZT, foi feito uma indentacdo proposital com carga de 500 mN
acima da malha de indenta¢des analisada, para que no MEV a regido possa ser encontrada.
A Figura 3.27 mostra a malha de indentagdes de uma amostra e a indentacdo de 500 mN

acima da malha, como objeto de referenciamento de localizagéo.
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Figura 3.26 — Indentacéo de 500 mN para localizacdo da malha no MEV

Indentagdo de 500mN

Fonte: Autor (2019)

Cada indentacdo teve grafico de carga x deslocamento (profundidade) plotado,
oferecendo condicBes de interpretagdo do comportamento elastico do ponto especifico,

anomalias, defeitos e possiveis erros ocorridos, segundo modelo esbogado na Figura 3.27.

Figura 3.27 — Gréfico de carga x deslocamento
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Fonte: Autor (2019)

Através da técnica da nanoindentagdo, serdo definidos os valores de espessura da ZT
dos concretos estudados, considerando a espessura da zona de transi¢cdo como a distancia da
linha de transicdo (interface) até o ponto que houve estabilizacdo dos valos de dureza e
modulo, segue exemplo do gréfico do trabalho de Rossignolo (2017), em que os valores de
dureza e modulo de elasticidade séo elencados nos graficos a seguir, Figura 3.28.
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Figura 3.28 — Graficos de dureza e mddulo de elasticidade
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Fonte: Adaptado de Rossignolo (2017)

Os graficos de Dureza (H) e distancia na ZT (um) foram plotados na imagem real da
area de investigacdo. Para facilitar a constatacdo da instabilidade na ZT foi feito um zoom
para facilitar visualizacdo dos valores instaveis, porém, a ferramenta de grafico de contorno
é a que melhor ilustra 0 comportamento de instabilidade dos valores de indentacdo na ZT,
conforme modelo de resultado da Figura 3.29.

Figura 3.29 — Anélise da ZT por nanoindentacdo — Mapa de contorno

Fonte: Autor (2019)
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3.2.5.3 Analise da zona de transicédo por MEV/EDS

As mesmas amostras preparadas e submetidas aos ensaios de nanodureza foram
usadas para investigacdo da sua ZT através das técnicas de MEV/EDS. A Unica etapa
adicional sera a metalizacdo da superficie da amostra com camada fina de ouro, com intuito
de melhorar resolucdo das imagens no MEV. Na Figura 3.30 tem-se o0 uso de MEV/EDS e

computadores para monitoramento de imagens.

Figura 3.30 — Analise da ZT por MEV/EDS

Fonte: Autor (2019)

Em primeiro momento, nas analises com o MEV, a prioridade é procurar a regido em
que foi adotada a malha de indentagdes, através de referenciamento de localizagdo
previamente feito com o microscopico do nanodurdmetro, conforme esbogado na Figura
3.31L.
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Figura 3.31 — localizac¢do da malha de indentacfes para MEV/EDS

indentaglo de S00MN
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localizagdo microscopica
7200 pm?

Fonte: Autor (2019)

Uma vez localizada a malha das indentacdes, a regido passou por analises de
espectroscopia de raios X por dispersdo em energia, ou simplesmente, espectroscopia de
dispersdo em energia. Um feixe de elétrons é focalizado sobre a amostra no microscépio
eletronico de varredura. Os elétrons do feixe primario penetraram na amostra e interagem
com seus os atomos. Dois tipos de raios-X resultam dessas interacdes: raios X
Bremsstrahlung, que significa “"radiagdo de frenagem" e sdo referidos como raios X
continuos e os raios X caracteristicos. Os raios X serdo detectadas por um detector de
dispersdo de energia que apresenta como sinal um espectro, ou histograma de intensidades
(numero de raios-X ou taxa de contagens de raios-X) em funcao da energia. As energias dos
raios-X caracteristicos permitirdo por sua vez que os elementos que constituem a amostra
sejam identificados, enquanto que as intensidades dos picos de raios X caracteristicos
permitem que as concentra¢@es dos elementos sejam quantificadas.

Nesta pesquisa, foi utilizada a ferramenta “line scan”, caracterizada pela
determinacdo de uma linha a ser aplicada os feixes de elétrons, a serem aplicados em pontos
especificos equidistantes em 5 um na horizontal com comprimento total de 120 um e
equidistantes 20 um na vertical, sendo a localizagcdo da linha exatamente sobreposta as
linhas horizontais da malha de indentagdes, tendo a possibilidade de correlacionar os valores
de mddulo de elasticidade e dureza daqueles pontos especificos com as composicBes
quimicas fornecidas pelas analises de espectroscopia de dispersdo em energia, conforme
Figura 3.32.
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Figura 3.32 — Malha de indentagdo e defini¢do do line scan na ZT da amostra

Regido da ZT escolhida da amostra

Definigdo da aplicagdo do line scan (EDS)

Fonte: Autor (2019)

Rossignolo (2003), em sua tese, trabalhou nesta metodologia, usando as proporgdes
de composicdo dos elementos quimicos estudadas por TAYLOR e NEWBURY (1984),
SARKAR et al. (1992), WASSERMAN e BENTUR (1996) e KJELLSEN et al. (1998), com
intuito de correlacionar as relagdes das razdes de elementos quimicos com 0s compostos
hidratadas do cimento, principalmente o C-S-H, CH e o AFm, nas seguintes relagdes,

conforme Tabela 3.21.

Tabela 3.21 - Relag6es dos 6xidos com os compostos hidratados

Composto CalSi (Al+Fe)/Ca S/Ca
C-S-H 0,8<Ca/Si< 025 (A1+Fe) / Ca <0,2
CH Ca/Si< 10,00 (Al+Fe)/ Ca < 0,04 S/Ca< 0,04
AFm Ca/Si < 4,00 (Al+Fe)/ Ca>0,4 S/Ca>0,15

Fonte: Autor (2019)

A espessura da ZT serd determinada através da andlise semiquantitativa das
correlagfes entre as razdes dos Oxidos existentes na regido seguindo os dados da Tabela
3.21, como a ZT é caracterizada pelas diferentes concentracfes dos compostos hidratados do
encontrado na matriz cimenticia, essas regides especificas de concentracdes distintas serdo
consideradas como a fase ZT (ROSSIGNOLO, 2003).

No trabalho de Rossignolo et al. (2013) as regides denominadas ZT dos concretos
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foram analisadas pela técnica de MEV/EDS, apresentado os resultados da seguinte forma:

Figura 3.33 — Analise de ZT utilizando método semiquantitativo por MEV/EDS
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

No intuito de obter resultados que oferecem possibilidade de discussdes, analises e
conclusBes, o programa experimental foi executado e ofereceu subsidios para formacao
deste Capitulo.

Serdo apresentados os resultados das analises desenvolvidas nos concretos divididas
em dois grupos: resultados da macroestrutura, que compreendem os resultados de resisténcia
mecanica a compressao axial; e os resultados da micro e nanoestrutura, que compreendem os

ensaios de nanoindentacdo, MEV e EDS, todos voltados para analise da ZT.

4.1 Resultados da macroestrutura dos concretos

No ambito da macroestrutura do concreto, foi escolhida a resisténcia mecéanica a
compressdo axial como variavel dependente, com intuito de correlacionar com
caracterizacdo da zona de transicao dele. Dessa forma podemos comparar com resultados de
trabalhos da area e otimizar a discussdo da influéncia da micro e nanoestrutura com as
propriedades da macroestrutura dos concretos.

A Tabela 4.1 apresenta os resultados de resisténcia mecéanica a compressao axial dos
concretos nas idades especificas, variando de 24 horas a 182 dias.

Tabela 4.1 — Resisténcia mecénica a compressdo dos concretos ao longo do tempo

Familia 1 3 7 28 91 182
C30 3,72 12,71 20,77 32,21 33,44 35,10
C30 8%MK 490 1344 22,89 36,32 37,45 41,22
C45 1,22 28,19 4282 53,44 60,00 63,40
C45 8%MK 520 25,40 42,23 60,54 70,00 73,89
C60 0,81 40,71 48,85 60,80 77,00 78,10

C608%MK 0,94 38,82 52,68 61,45 78,00 81,85

Fonte: Autor (2019)
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A adicéo prefixada em 8% de metacaulim nos concretos preparados com consumos
de cimento distintos possibilita avaliar as consequéncias de sua incorporagdo para concretos
de resisténcias diferentes. A Figura 4.1 mostra comportamento dos concretos a compressao,

com e sem adicdo de MK, ao longo do tempo.

Figura 4.1 — Resisténcia mecanica a compressado ao longo do tempo
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Fonte: Autor (2019)

No geral, a incorporagdo de MK nos concretos possibilitou aumento na resisténcia a
compressdo axial, porém, o consumo de cimento dos concretos é um fator que influencia no
impacto do aumento de resisténcia com a incorporacdo do MK. Percebe-se que o concreto
C60, consumo de cimento de 512 kg/ms3, com a incorpora¢do de MK tem um ganho de
resisténcia discreto em comparacao aos concretos C30 e C45 (consumo de cimento de 280 e
370 kg/m3 respectivamente), constatando-se que o teor ideal da incorporacdo do MK varia
de acordo com o consumo de cimento, corroborando com os trabalhos de Dinakar, Sahoo e
Sriram (2013), Schmidt e Allem (2016), Sharma e Rizwan (2017).
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Figura 4.2 — Comportamento mecanico do C30 e C30 8%0MK
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Fonte: Autor (2019)

Para o concreto C30, consumo de cimento de 280 kg/ms3, o aumento da resisténcia
mecanica se da até os 28 dias de forma exponencial, atingindo a resisténcia de 32,21 MPa,
apos essa idade, o ganho de resisténcia é discreto, chegando aos 182 dias com 35,10 MPa.
Com a incorporacdo de MK, o C30 8%MK possibilita uma melhora no desempenho
mecéanico, chegando aos 182 dias com 41,22 Mpa, um aumento de 14,85%. Contata-se que 0
aumento de resisténcia mecéanica com MK foi mais acentuado em idades avancadas, pois 0S
28 dias de idade, a diferenca foi de 11,31%. Esse comportamento ja era previsto, sendo
apresentado nos estudos de Mehta; Aitcin, (1990); Wild; Khatib; Jones, (1996); Isaia;
Gastaldini; Moraes, (2003); Justice; Kurtis, (2007).
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Figura 4.3 — Comportamento mecanico do C45 e C45 8%0MK
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Fonte: Autor (2019)
Para o concreto C45, consumo de cimento de 370 kg/ms3, o aumento da resisténcia

mecanica se da até os 28 dias de forma exponencial, atingindo a resisténcia de 53,44 MPa,
apos essa idade, o ganho de resisténcia ainda é consideravel, chegando aos 182 dias com
63,40 MPa. Com a incorporacdo de MK, o C45 8%MK possibilita uma melhora no
desempenho mecanico, chegando aos 182 dias com 73,89 Mpa, um aumento de 14,20%.
Contata-se que o aumento de resisténcia mecanica com MK foi mais acentuado em idades
avancadas, pois os 28 dias de idade, a diferenca foi de 11,72%. Esse comportamento
também ja era previsto, sendo apresentado nos estudos de Mehta; Aitcin, (1990); Wild,;
Khatib; Jones, (1996); Isaia; Gastaldini; Moraes, (2003); Justice; Kurtis, (2007).
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Figura 4.4 — Comportamento mecanico do C60 e C60 8%0MK
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Fonte: Autor (2019)

Para o concreto C60, consumo de cimento de 512 kg/ms3, o aumento da resisténcia
mecanica se da até os 28 dias de forma exponencial, atingindo a resisténcia de 60,80 MPa,
apos essa idade, o ganho de resisténcia ainda é consideravel, chegando aos 182 dias com
78,10 MPa. Com a incorporacdo de MK, o C60 8%MK possibilita uma melhora muito
discreta no desempenho mecéanico, chegando aos 182 dias com 81,85 Mpa, um aumento
apenas de 4,60%. Contata-se que o aumento de resisténcia mecénica com MK foi mais
acentuado em idades avancadas, pois os 28 dias de idade, a diferenca foi de 11,72%. Esse
comportamento também j& era previsto, sendo apresentado nos estudos de Mehta; Aitcin,
(1990); Wild; Khatib; Jones, (1996); Isaia; Gastaldini; Moraes, (2003); Justice; Kurtis,
(2007).
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Nas primeiras 24 horas de idade, os concretos com alto consumo de cimento, C45,
C45 8%MK, C60 e C60 8%MK, apresentaram valores de resisténcia mecénica reduzidos em
relacdo ao C30 e C30 8% MK, esse fendmeno foi observado em detrimento ao tempo de
prolongado, a incorporacdo de MK com o uso de aditivo polifuncional, para que fosse
mantido a consisténcia com slump de 12,5 cm, ocasionaram retardo do tempo de pega,
porém, aos 3 dias de idade, o endurecimento foi efetivo e com valores de resisténcia

condizentes com sua classe.

4.2 Resultados da micro e nanoestrutura do concreto

Conforme programa experimental, detalhado no Capitulo 3, os concretos foram
analisados em sua micro e nanoestrutura para fornecimento de dados com intuito de atingir
0s objetivos deste trabalho, serdo elencados os resultados das analises da nanomecénica na

ZT e das anélises de composicao quimicas com MEV/EDS na mesma regido.

4.2.1 Comportamento da ZT por analise nanomecanica - nanoindentacao

A técnica da nanoindentacdo possibilitou investigacdo nanomecéanica na ZT dos
concretos preparados, neste item 4.2.1 apresentam-se o0s resultados de dureza (GPa), modulo
de elasticidade (GPa) e profundidade maxima (nm) das indentac6es, conforme Tabela 4.2 e
4.3.
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Tabela 4.2 - Resultados da nanoindentacédo dos concretos — 28 dias

agregado |
Distancia (um) |
-22,5um -7,5 um | 7,5um 225 um 37,5pum 525um 67,5um 82,5um 97,5 um

MODULO DE ELASTICIDADE (GPa)

943 962 | 0,29
115 115 013
9,78 9,50 | 0,36
066 134 013
9,02 724 | 0,36
122 137 014
9,72 967 | 0,36
098 1,72 013
9,57 9,74 | 0,53
065 201 028
9,87 11,88 | 055
216 288 035
agregado |

Distancia (um) |
-22,5um -7,5 um | 7,5pm

DUREZA (GPa)

matriz cimenticia

Distancia a interface (um)

0,38 0,39
0,30 0,24
0,38 0,51
0,19 0,23
0,37 0,48
0,19 0,13
0,38 0,51
0,19 0,23
0,64 0,82
0,29 0,55
0,66 1,33
0,39 2,20

0,49
0,40
0,66
0,39
0,58
0,17
0,66
0,39
0,87
0,46
1,26
0,83

0,91
0,47
0,69
0,42
0,89
0,42
0,69
0,42
1,54
1,79
1,01
0,55

matriz cimenticia

Distancia a interface (um)

0,82
0,57
1,00
1,25
0,99
0,31
1,00
1,25
1,24
0,47
0,97
0,52
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0,91
0,63
0,79
0,87
1,15
0,74
0,88
0,83
1,27
1,57
0,84
0,50

22,5um 37,5um 52,5pm 67,5pum 82,5um 97,5 pm

17,10 17,96
4,94 4,95
25,63 31,69
9,31 14,55
17,90 18,89
3,50 4,94
23,43 31,69
9,64 14,55
28,09 31,10
9,40 22,17
2449 27,00
10,11 23,54

18,32
1,83
31,77
14,12
23,47
13,10
31,77
14,12
28,14
5,87
35,09
15,36

PROFUNDIDADE MAXIMA (nm)

7523 78,00 | 14,27
792 1420 2,42
76,50 80,10 | 18,58
14,74 1959 7,41
79,88 67,75 | 14,27
1529 1348 242
7866 7561 | 18,58
409 443 741
81,44 79,95 | 22,94
550 570 6,00
7821 8453 | 26,25
21,31 27,00 1215
agregado |

Distancia (um) |
-22,5um -7,5 ym | 7,5um

194,29
10,73
192,00
13,56
185,71
3,41
187,57
7,00
187,00
6,23
177,14
14,88

Fonte: Autor (2019)

192,00 | 310,25
16,41 152,03
191,25 | 319,75
20,51 57,63
226,50 | 310,25
31,83 152,03
191,88 | 319,75
9,73 57,63
189,88 | 549,75
14,05 179,30
187,63 | 361,00
46,75 129,96

26,36
16,59
33,93
8,98
24,55
17,63
30,38
9,47
27,88
9,07
35,36
15,66

matriz cimenticia

Distancia a interface (um)

30,19
11,29
41,03
21,06
31,73
10,11
39,90
21,36
28,85
6,31
34,78
21,36

30,72
13,71
30,90
16,36
30,72
13,71
30,90
16,36
27,14
8,72
31,29
7,24

225um 37,5um 525um 67,5um 82,5pum 97,5 um

358,38
174,29
259,38
82,49
358,38
174,29
259,38
82,49
383,00
155,16
413,38
112,84

408,25
147,84
327,25
157,84
408,25
147,84
327,25
157,84
388,13
243,29
244,63
99,87

427,38
204,13
485,88
308,10
427,38
204,13
485,88
308,10
534,63
130,74
403,13
171,27

495,25
208,35
462,00
269,10
495,25
208,35
462,00
269,10
396,50
191,71
356,50
149,73

491,50
174,82
317,88
202,13
491,50
174,82
317,88
202,13
434,00
101,43
404,63
261,05

411,25
275,72
367,25
284,45
411,25
216,58
367,25
284,45
455,88
141,67
468,75
215,85
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Tabela 4.3 - Média dos resultados da nanoindentacéo dos concretos — 182 dias

DUREZA (GPa)
agregado | matriz cimenticia
Distancia (um) | Distancia a interface (um)
Familias -225pm -7,5pum| 7,5um 225pum 37,5um 52,5um 67,5pum 825pum 97,5 um
C30 9,52 9,61 | 0,40 0,61 0,94 1,33 1,03 0,87 0,72
o 1,26 1,05 0,45 0,44 0,66 0,81 0,60 0,66 0,56
C30 8%MK 10,16 9,86 | 0,38 0,95 1,00 0,86 1,16 0,98 1,34
c 1,12 2,42 0,19 0,88 0,91 0,74 1,13 0,71 1,04
C45 8,97 8,76 | 0,58 0,76 0,71 0,56 0,52 0,82 0,74
G 1,43 1,07 0,20 0,80 0,56 0,41 0,32 1,01 0,35
C45 8%MK 8,91 8,67 | 0,48 0,73 0,80 0,63 1,18 0,90 1,17
G 0,78 1,15 0,22 0,65 0,74 0,35 0,74 0,29 0,60
C60 919 10,15 | 058 081 061 0,71 1,11 0,77 0,87
G 0,61 1,26 0,21 0,62 0,33 0,53 1,03 0,39 0,70
C60 8% MK 9,39 9,28 | 0,65 0,64 0,82 1,26 1,21 0,81 0,78
c 0,88 1,46 0,40 0,35 0,38 0,56 0,88 0,35 0,40

MODULO DE ELASTICIDADE (GPa)

agregado | matriz cimenticia
Distancia (um) | Distancia a interface (um)
Familias -225pm -7,5pm| 7,5um 225 pm 37,5pum 52,5um 67,5pm 825pm 97,5 um
C30 7656 81,99 | 16,34 1948 2233 2592 22,55 26,32 21,58
o 10,83 1250 6,79 4,58 5,66 11,00 4,93 13,57 6,69
C308%MK 86,67 8994 | 3042 2525 2857 3059 21,30 28,77 42,39
o 5,47 6,35 26,86 12,97 20,58 20,31 6,24 17,72 23,27
C45 86,76 8353 | 1856 31,06 19,34 1895 2575 24,04 20,23
o 5,48 10,28 354 19,19 13,69 7,27 27,56 16,26 6,48
C458%MK 8564 8250 | 2048 3573 2550 27,44 32,84 3228 24,24
o 4,73 1123 6,66 2023 9,94 12,44 11,66 19,36 8,93
C60 86,54 97,29 | 22,96 30,89 2254 2031 23,18 27,00 21,76
o 10,89 26,08 10,78 1850 6,08 6,45 9,69 13,46 5,61
C608%MK 76,31 7811 | 31,63 3306 28,74 3634 3874 30,95 24,51
o 3,22 559 11,36 1254 11,52 8,36 18,36 10,77 5,71

PROFUNDIDADE MAXIMA (nm)

agregado | matriz cimenticia
Distancia (um) | Distancia a interface (um)

Familias -22,5pm -7,5pm | 7,5pm 22,5 um 37,5pum 52,5pm 67,5pum 82,5um 97,5 pm
C30 176,86 171,63 | 380,75 487,75 477,43 389,38 451,75 350,25 577,00

c 9,49 11,27 149,34 143,33 202,44 165,08 154,20 176,30 153,24
C308%MK 183,86 186,88 | 480,88 347,25 473,75 547,25 585,38 459,88 385,38
o 5,37 15,09 216,85 159,23 239,58 312,29 214,47 166,67 218,13

C45 181,43 189,50 | 338,75 359,63 577,50 601,50 54525 51350 556,50

c 9,07 13,43 233,01 150,44 218,66 252,48 262,10 288,75 244,82

C45 8% MK 188,00 196,50 ‘ 359,13 490,50 620,13 490,00 350,38 375,00 446,50
c 6,96 18,06 461,85 272,90 198,64 219,10 163,08 174,70 213,44

C60 185,14 183,63 | 414,63 600,50 567,38 607,13 473,75 671,63 643,63

c 20,10 39,22 153,71 171,32 206,05 211,60 200,71 292,99 174,22

C60 8%MK 191,71 190,75 | 365,88 27350 444,38 405,75 400,00 513,75 494,25
c 4,62 8,55 141,69 156,71 135,39 133,05 19582 178,40 126,51

Fonte: Autor (2019)
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Os resultados obtidos através da média aritmética das dos pontos nas malhas de
indentacGes, conforme detalhado no Capitulo 3, os valores e o desvio padrdo apresentado na
Tabela 4.2 e 4.3 corroboram com os trabalhos dados obtidos nos trabalhos de Xu, et al.
(2017), Rossignolo et al. (2017), Hu (2014), Wang et al (2009) e Mondal (2008).

Os valores de dureza, modulo de elasticidade e profundida méxima da indentacéo,
apresentados na Tabela 4.2, correspondem as amostras com 28 dias de idade, é notdria a
diferenca expressiva dos valores na fase agregado graudo, 7,83 — 9,67 GPa (dureza), 67,75 —
97,29 GPa (modulo de elasticidade), com os valores da fase ZT e matriz cimenticia, 0,28 —
2,43 GPa (dureza) e 14,27 — 41,03 GPa (modulo de elasticidade), esse comportamento dar-
se pelas propriedades mecénicas distintas entre agregado graldo e matriz cimenticia.
Ressalta-se ainda que o agregado graudo utilizado foi a brita granitica.

A Tabela 4.3 apresenta os resultados das amostras com 182 dias de idade, no intuito
de investigar alteragbes nas propriedades da ZT, assim como acontece na escala
macroestrutural, conforme apresentada nos dados da Tabela 4.1 no inicio deste Capitulo.
Sobre os dados de profundidade maxima de indentacdo, contata-se que os resultados para
idades de 28 e 182 dias, estdo no intervalo 250 — 600 nm, profundidade ideal para validacéo
das indentacfes em materiais cimenticios, conforme Hu (2014), Wang et al (2009) e Mondal
(2008).

A impressdo causada pelo indentador na superficie analisada € extremamente
pequena, aproximadamente em 3 um de diagonal com profundidade méxima de 250 — 600
nm, sendo praticamente impossivel a localizacdo das imagens, porém, algumas das
indentacbes puderam ser registradas, sendo apresentada na Figura 4.5 (matriz de
indentacdes) e a Figuras 4.6 que faz registro da indentacdo nos pontos M23, 24, 25 e 26, 0
caso em questdo foi 0 C45 aos 28 dias de idade.

Os pontos M23, M24, 25 e 26 foram observados na matriz cimenticia, analisando 0s
gréficos de carga x deslocamento de cada um deles e os valores de dureza, os pontos M23 e
M26, com 0,37 e 0,34 GPa respectivamente, sdo caracteristicos como pontos de porosidade,
ja os pontos M24 e M25, com 0,43 e 0,69 GPa respectivamente, tem caracteristicas
compativeis com do CSH de baixa densidade. (CONSTANTINIDES e ULM, 2007,
SORELLI et al., 2008, ULM et al., 2007)
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Fonte: Autor (2019)

Figura 4.5 — Malha de indentacéo no C45 aos 28 dias de idade
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Figura 4.6 — Registro das indentagdes M23, 24, 25 e 26 no C45 aos 28 dias de idade
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ZT dos concretos oferecem informacbes que podem ser reproduzidas graficamente, com
intuito de melhor visualizacdo da formacao distinta da ZT em relacdo a fase agregado e a

matriz cimenticia, para cada concreto estudado, seguem os graficos de interpretacdo e

marcacgdo da espessura da ZT, conforme Figuras 4.7 a 4.30.
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Figura 4.7 — Grafico de nanodureza na ZT do C30 aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, no concreto C30, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando ap6s a distancia de 60 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 60 pum
(aproximadamente), conforme discutido e abordado nos Capitulos 2 e 3 deste trabalho. XU,
etal. (2017), ROSSIGNOLDO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C30, com 28 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indenta¢des realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.8 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C30 aos 28 dias de idade

5,0
— Test 27
4,0 — Test28
= — Test29
E — Test 30
© — Test31
S 304 — Test 32
2 — Test33
= — Test 34
£ — Test 35
o 2,04
=

00 02 0.4 06 08
Normal Displacement (um)

Fonte: Autor (2019)
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Figura 4.9 — Gréfico de nanodureza na ZT do C30 8% MK aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, no concreto C30 8%MK, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando ap6s a distancia de 40 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 40 pum
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C30 8%MK, com 28 dias de idade, segue o grafico com as

curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da
ZT.

Figura 4.10 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C30 8%MK aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)
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Figura 4.11 — Grafico de nanodureza na ZT do C45 aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, no concreto C45, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando ap6s a distancia de 40 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 40 pum
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C45, com 28 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indentacOes realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.12 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C45 aos 28 dias de idade
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Figura 4.13 — Grafico de nanodureza na ZT do C45 8% MK aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, no concreto C45 8%MK, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando apds a distancia de 30 pm da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 30 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C45 8%MK, com 28 dias de idade, segue o grafico com as
curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentacdes realizadas em malha na regido da

ZT.
Figura 4.14 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C45 8%MK aos 28 dias de idade
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Figura 4.15 — Grafico de nanodureza na ZT do C60 aos 28 dias de idade
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Aos 28 dias de idade, no concreto C60, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando apds a distancia de 10 um da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pum
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C60, com 28 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indentacgdes realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.16 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C60 aos 28 dias de idade
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Figura 4.17 — Grafico de nanodureza na ZT do C60 8%0MK aos 28 dias de idade
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Aos 28 dias de idade, no concreto C60 8%MK, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando ap6s a distancia de 10 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C60 8% MK, com 28 dias de idade, segue o grafico com as
curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da
ZT.

Figura 4.18 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C60 8%MK aos 28 dias de idade
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Figura 4.19 — Grafico de nanodureza na ZT do C30 aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, no concreto C30, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando apds a distancia de 30 pm da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 30 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C30, com 182 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.20 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C30 aos 182 dias de idade
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Figura 4.21 — Grafico de nanodureza na ZT do C30 8%MK aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, no concreto C30 8%MK, os valores de dureza (H) foram se

estabilizando ap6s a distancia de 10 pum da interface agregado/matriz, como sendo

caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser

definida como 10 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C30 8%MK, com 182 dias de idade, segue o grafico com as

curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da

ZT.

Figura 4.22 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C30 8%MK aos 182 dias de idade
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Figura 4.23 — Grafico de nanodureza na ZT do C45 aos 182 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 182 dias de idade, no concreto C45, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando apds a distancia de 10 um da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pum
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C45, com 182 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.24 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C45 aos 182 dias de idade
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Figura 4.25 — Grafico de nanodureza na ZT do C45 8%MK aos 182 dias de idade
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ZT.

Aos 182 dias de idade, no concreto C45 8%MK, os valores de dureza (H) foram se

estabilizando ap6s a distancia de 10 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pum
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C45 8%MK, com 182 dias de idade, segue o grafico com as

curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da

Figura 4.26 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C45 8%MK aos 182 dias de idade
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Figura 4.27 — Grafico de nanodureza na ZT do C60 aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, no concreto C60, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando apds a distancia de 10 um da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C60, com 182 dias de idade, segue o grafico com as curvas

carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da ZT.

Figura 4.28 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C60 aos 182 dias de idade
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Figura 4.29 — Grafico de nanodureza na ZT do C60 8%0MK aos 182 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 182 dias de idade, no concreto C60 8%MK, os valores de dureza (H) foram se
estabilizando ap6s a distancia de 10 pum da interface agregado/matriz, como sendo
caracterizada como ZT e sua espessura podendo ser definida como 10 pm
(aproximadamente). XU, et al. (2017), ROSSIGNOLO et al. (2017)

Ainda sobre o concreto C60 8%MK, com 182 dias de idade, segue o grafico com as
curvas carga (mN) x deslocamento (um) das indentagdes realizadas em malha na regido da
ZT.

Figura 4.30 — Curvas carga (mN) x deslocamento (um) do C60 8% MK aos 182 dias de idade
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A partir dos dados obtidos nas Tabelas 4.2 e 4.3, podemos destacar o

comportamento da Dureza (H) e sua interpretacdo no que tange o entendimento sobre ZT na

regido estudada, conforme graficos elencados a seguir no formato de histograma,

representados nas Figuras 4.31 a 4.43.

Figura 4.31 — Histograma da nanodureza do C30, C45 e C60 aos 28 dias de idade
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Figura 4.32 — Histograma da nanodureza do C30 8%0MK, C45 8%MK e C60 8%MK aos 28 dias de idade
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Figura 4.33 — Histograma da nanodureza do C30, C45 e C60 aos 182 dias de idade
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Figura 4.34 — Histograma da nanodureza do C30 8%0MK, C45 8%6MK e C60 8%MK aos 182 dias de idade
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Os resultados de dureza apresentados no formato de histogramas nos permitem

melhor visualizagdo do efeito das varidveis destacadas nos graficos: consumo de cimento e

idade do concreto. Observa-se que 0s concretos com incorporagdo de metacaulim

possibilitam influéncia direta nos valores de dureza na ZT, assim como 0s concretos com

idades mais avancadas tendem a uma uniformizacéo dos dados de dureza, informando que a

fase matriz cimenticia fica mais proxima do agregado graddo, consequentemente

diminuindo a fase ZT. Destaca-se ainda que 0s concretos com maior consumo de cimento

tém influéncia positiva na estabilizacdo dos valores de dureza na ZT, percebe-se que é a

variavel mais importante para melhoramento da ZT.
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Ainda sobre andlise do comportamento da ZT por técnicas de investigacdo da
nanomecanica, a compilacdo dos dados de dureza (H) e mddulo de elasticidade (E) oferecem
subsidios para interpretacdo do comportamento da ZT e sua influéncia considerando as
varidveis independentes deste trabalho, assim como os percentuais de frequéncia dos
principais componentes analisados, CSH, CH e porosidade. Os percentuais de frequéncia
dos elementos na matriz cimenticia foram possiveis de serem identificados de acordo com 0s
valores de dureza (H) e mddulo de elasticidade (E) de cada indentacdo realizada,

consultando a Tabela com os valores de referéncia.

Tabela 4.4 — Valores médios de Dureza (H) e médulo de elasticidade (E) correspondentes aos

componentes da matriz cimenticia

H (GPa) E (GPa)
Elementos C30 C45  C60 C30 C45 C60
Porosidade 0,290 0,325 0,503 | 1305 1320 1355
CSHBD 0580 0,682 0790 | 2078 2211 20,05
CSHAD 0855 1,040 1,350 | 26,67 2866 30,62
CH 1550 1,700 1,950 | 37,99 4387 40,72
Clinqur 545 688 6550 | 79,65 8122 90,43

Fonte: Autor (2019)

Os resultados apresentados na Tabela 4.4 estdo muito proximos dos dados
alcancados pelo trabalho de HE et al. (2013), em que investigou matriz cimenticia com
adicdo de metacaulim através de nanoindentagao.

A partir dos valores de H e E de cada indentacdo realizada e com sua localizagédo
exata na regido da ZT, pode-se entdo calcular a frequéncia dos elementos constituintes da
matriz cimenticia, sendo assim, seguem os graficos de H e E, Figuras 4.35 a 4.46, dos
concretos aos 28 dias de idade. As fases agregado, ZT e matriz estdo diferenciadas no

gréfico, assim como a instabilidade dos valores de H e E ao longo da ZT dos concretos.
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Figura 4.35 — Grafico de H x E na ZT do C30 aos 28 dias de idade
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Aos 28 dias de idade, 0 C30 apresenta em sua matriz cimenticia uma composicao de
45,30% de CSH, 24% de CH e 29,82% de porosidade, ja na fase ZT as proporcdes dos
elementos mudam para 23,60% de CSH, 27,96% de CH e 48,44% de porosidade.

Figura 4.36 — Gréafico de H x E na ZT do C30 8%MK aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)
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Aos 28 dias de idade, o C30 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma
composi¢do de 54,05% de CSH, 18,6% de CH e 26,25% de porosidade, ja na fase ZT as
proporcOes dos elementos mudam para 31,76% de CSH, 25,95% de CH e 42,29% de
porosidade. A incorporacdo de 8% de metacaulim promoveram alteracfes sutis nas
frequéncias dos componentes da matriz cimenticia, 0 aumento da concentracdo de CSH e
diminuigdo da porosidade s&o fendmenos discutidos e elencados nos trabalhos de Mehta;
Aitcin, (1990); Wild; Khatib; Jones, (1996); Isaia; Gastaldini; Sousa (2003); Moraes,
(2003); Rocha (2005); Justice; Kurtis, (2007) e Medina, (2011).

Figura 4.37 — Gréfico de H x E na ZT do C45 aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, 0 C45 apresenta em sua matriz cimenticia uma composicao de
62,18% de CSH, 22,5% de CH e 12,82% de porosidade, ja na fase ZT as propor¢des dos
elementos mudam para 39,99% de CSH, 26,24% de CH e 33,77% de porosidade.
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Figura 4.38 — Grafico de H x E na ZT do C45 8%MK aos 28 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 28 dias de idade, o C45 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma
composicdo de 64,31% de CSH, 18,76% de CH e 14,71% de porosidade, j& na fase ZT as
proporgdes dos elementos mudam para 43,13% de CSH, 22,99% de CH e 33,88% de
porosidade. Em relagdo ao C30, consumo de cimento de 280 kg/ms3, o C45, consumo de
cimento de 370kg/m?3 apresentou melhorias na microestrutura com diminuigéo da porosidade
principalmente, assim como a incorporagdo de 8% de metacaulim promoveram alteracfes
sutis nas frequéncias dos componentes da matriz cimenticia, 0 aumento da concentracdo de
CSH e diminuigdo da porosidade sdo fendmenos discutidos e elencados nos trabalhos de
Mehta; Aitcin, (1990); Wild; Khatib; Jones, (1996); Isaia; Gastaldini; Sousa (2003); Moraes,
(2003); Rocha (2005); Justice; Kurtis, (2007) e Medina, (2011).
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Figura 4.39 — Grafico de H x E na ZT do C60 aos 28 dias de idade
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Aos 28 dias de idade, o C60 apresenta em sua matriz cimenticia uma composicéo de
66,86% de CSH, 19,99% de CH e 8,65% de porosidade, ja na fase ZT as proporc¢des dos
elementos mudam para 41,14% de CSH, 26,66% de CH e 32,20% de porosidade. Em
relagdo ao C60, consumo de cimento de 512 kg/ms3, as alteracbes na microestrutura sdo
significativas e notdria, a espessura da ZT € praticamente nula e a diminuicdo da porosidade

é a principal influéncia positiva para este tipo de concreto.

Figura 4.40 — Gréfico de H x E na ZT do C60 8% MK aos 28 dias de idade
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Aos 28 dias de idade, o C60 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma
composi¢do de 70,87% de CSH, 20,08% de CH e 5,50% de porosidade, ja na fase ZT as
proporcbes dos elementos mudam para 43,36% de CSH, 25,76% de CH e 30,88% de
porosidade.

Seguem os gréficos de H e E dos concretos aos 182 dias de idade.

Figura 4.41 — Grafico de H x E na ZT do C30 aos 182 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 182 dias de idade, o C30 apresenta em sua matriz cimenticia uma composi¢do
de 54,64% de CSH, 22,5% de CH e 22,88% de porosidade, ja na fase ZT as propor¢des dos
elementos mudam para 29,69% de CSH, 24,84% de CH e 45,44% de porosidade.
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Figura 4.42 — Grafico de H x E na ZT do C30 8%MK aos 182 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)
Aos 182 dias de idade, o C30 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma

composicdo de 64,62% de CSH, 16,88% de CH e 18,50% de porosidade, ja na fase ZT as
proporcdes dos elementos mudam para 36,41% de CSH, 22,88% de CH e 40,71% de
porosidade. Além da varidvel idade do concreto, que possibilitou na continuidade da
hidratacdo dos compostos da matriz cimenticia, a incorpora¢cdo do MK no concreto
possibilitou melhorias na microestrutura, dando énfase para o consumo do CH ao longo do
tempo, devido as reac¢Ges de hidratacdo secundaria, e aumento da frequéncia de CSH no C30
8%MK aos 182 dias de idade.
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Figura 4.43 — Grafico de H x E na ZT do C45 aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, o C45 apresenta em sua matriz cimenticia uma composi¢do
de 63,07% de CSH, 19,5% de CH e 15,43% de porosidade, ndo sendo detectavel outra fase
ou regido com caracteristicas distintas, reconhecendo a inexisténcia da ZT para este tipo de

concreto, o qual deve-se pelo auto consumo de cimento e idade avangada de 182 dias.

Figura 4.44 — Grafico de H x E na ZT do C45 8% MK aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, o C45 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma
composicdo de 70,17% de CSH, 16,00% de CH e 12,10% de porosidade, ndo sendo
detectavel outra fase ou regido com caracteristicas distintas, reconhecendo a inexisténcia da
ZT para este tipo de concreto, o qual deve-se pelo auto consumo de cimento e idade
avancada de 182 dias, assim como ocorreu com o0 C45. A incorporagdo de MK neste ripo de

concreto implicou no aumento da concentracdo de CSH e diminuicdo do CH.

Figura 4.45 — Grafico de H x E na ZT do C60 aos 182 dias de idade
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Fonte: Autor (2019)

Aos 182 dias de idade, o C60 apresenta em sua matriz cimenticia uma composicao
de 78,98% de CSH, 14,03% de CH e 5,99% de porosidade, ndo sendo detectavel outra fase
ou regido com caracteristicas distintas, reconhecendo a inexisténcia da ZT para este tipo de

concreto, o qual deve-se pelo auto consumo de cimento e idade avangada de 182 dias.
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Figura 4.46 — Grafico de H x E na ZT do C60 8%MK aos 182 dias de idade
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Aos 182 dias de idade, o C60 8%MK apresenta em sua matriz cimenticia uma
composicdo de 69,77% de CSH, 13,55% de CH e 15,88% de porosidade, ndo sendo
detectavel outra fase ou regido com caracteristicas distintas, reconhecendo a inexisténcia da
ZT para este tipo de concreto, o qual deve-se pelo auto consumo de cimento e idade
avancada de 182 dias, assim como ocorreu com 0 C60. A incorporacdo de MK neste ripo de
concreto ndo resultou em interferéncias significativas na matriz cimenticias, que apresentou
resultados bem satisfatorios no que consiste em pouca porosidade e grande concentracdo de
CSH na matriz.

Os resultados de fragdes volumétricas estdo proximos aos dados obtidos no trabalho
de HE et al. (2013), em que investigou matriz cimenticia com adi¢do de metacaulim através
de nanoindentacéo.

Analisando o comportamento da microestrutura dos concretos estudados neste
trabalho com uso de técnicas de investigacdo nanomecanica (nanoindentacdo) verifica-se
que a incorporacdo de MK possibilita melhorias significativas na microestrutura, com
aumento da concentragdo de CSH, consequentemente diminuigdo da concentracdo de CH e
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de porosidade, conforme estudos de Mehta; Aitcin, (1990); Wild; Khatib; Jones, (1996);
Isaia; Gastaldini; Sousa (2003); Moraes, (2003); Rocha (2005); Justice; Kurtis, (2007) e
Medina, (2011). Entretanto, a incorporacdo de MK tem menos potencial mais discreto em
relacdo as melhorias em concretos com alto consumo de cimento, como exemplo do C60,

consumo de cimento de 512 kg/m3, que teve comportamento semelhante ao C60 8%MK.

4.2.2 Comportamento na ZT por analise quimica— MEV/EDS

Atraveés da técnica de MEV/EDS, descrita no Capitulo 3, que possibilita analise do
comportamento da ZT nos concretos preparados, oferecendo ferramentas para investigagao
da influéncia das variaveis na formacao da ZT de cada familia especifica.

Ressalta-se que a regido de analise da ZT foi a mesma utilizada no ensaio de
nanoindentacdo, possibilitando uma fiel comparagdo com os resultados da nanomecanica
(nanoindentagdo) com os resultados na analise quimica (MEV/EDS).

A andlise quimica da regido estudada pode ser entendida como uma técnica
complementar as técnicas de andlises mecanica, em busca de comprovacdo do
comportamento da microestrutura nos concretos preparados, segue Figura 4.47 em que
testemunha uma anélise por MEV/EDS da superficie da ZT.

Figura 4.47 — Detalhe da linha para anélise quimica na regido da ZT da amostra C30 8% MK aos 28 dias

25um

Fonte: Autor (2019)
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A partir da determinagdo da linha de anélise, 0 EDS analisa a composi¢do quimica e
seus percentuais de concentracdo, oferecendo dados para otimizagdo das discussdes e
identificacdo dos elementos hidratados na pasta, assim como suas caracteristicas de

formacéo, conforme Figura 4.48.

Figura 4.48 — Detalhe da linha para andlise quimica na regido da ZT da amostra C30 8%MK aos 28 dias
- - e -’4
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" CaKol
~ Felal2

Fonte: Autor (2019)
Na fase agregado graddo, os elementos em destaque sdo o Si e Al, caracteristico da

rocha granitica, bem diferente da matriz cimenticia, ao longo na linha de investigacéo, é
possivel identificar em elemento distinto da pasta, trata-se de um gréo de clinquer mal
hidratado, em que aumenta a concentracdo de Ca e estabiliza a concentracao de Si, como um
elemento bem definido.

Ainda sobre a analise quimica por MEV/EDS, cada ponto a ser investigado, que
coincida com a indentacdo realizada na regido, sdo gerados os dados dos elementos

quimicos, conforme Figura 4.49.
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Figura 4.49 — Anélise de composicdo quimica por MEV/EDS em um ponto especifico no C30 8% MK aos
28 dias
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Fonte: Autor (2019)

Conforme apresentado nos procedimentos metodoldgicos do Capitulo 3, os
elementos de interesse para esta analise sdo: Ca, Si, Al e Fe, para obtencdo da massa molar e
posterior calculo das relagcdes proporcionais, como ilustrado na Figura 4.49.

Seguem os gréaficos de analise semiquantitativa do comportamento da ZT dos
concretos preparados aos 28 dias de idade, considerando as razdes de massa atdmica do
Ca/Si e da razdo do (Al+Fe)/Ca, considerando a analise quimica realizada por EDS.
(Figuras 4.50 a 4.61)

Os graficos utilizando a técnica de MEV/EDS foram sobrepostos em conjunto com
os gréaficos de analise nanomecénica da mesma regido estudada, ressaltando o ineditismo

deste trabalho e apresentando as possiveis congruéncias dos resultados.
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Figura 4.50 — Anélise da ZT por MEV/EDS do C30 aos 28 dias de idade
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Figura 4.51 — Analise da ZT por MEV/EDS do C30 8%MK aos 28 dias de idade

¢ Ca/Si e (Al+Fe)/Ca

Agregado ;
100 - Matriz__ 12,00
Fase ZT ;_’——;*- =]
8 o - 10,00
= 10 .
£
°
4] -
3 $ : 0
8 1 4 =
g - -
£ - 6,00 ®©
o B | g o
- T
£ o1 : a
o = - 4,00
o F 4
8, o
8 0,01 ‘ —
Q 4,
o 088 100  g79
o001 E A m

Distancia da interface em pm

Fonte: Autor (2019)



Relagdo entre massas atomicas

Fonte:

Relagdo entre massas atomicas

Fonte:

Figura 4.52 — Andlise da ZT por MEV/EDS do C45 aos 28 dias de idade
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Figura 4.53 — Analise da ZT por MEV/EDS do C45 8% MK aos 28 dias de idade
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Figura 4.54 — Anélise da ZT por MEV/EDS do C60 aos 28 dias de idade
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Figura 4.55 — Analise da ZT por MEV/EDS do C60 8%MK aos 28 dias de idade
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Seguem os gréficos de andlise semiquantitativa do comportamento da ZT dos
concretos preparados aos 182 dias de idade, considerando as razfes de massa atdmica do

Ca/Si e da razao do (Al+Fe)/Ca, considerando a andlise quimica realizada por EDS.

Figura 4.56 — Analise da ZT por MEV/EDS do C30 aos 182 dias de idade
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Figura 4.57 — Analise da ZT por MEV/EDS do C30 8%MK aos 182 dias de idade
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Figura 4.58 — Andlise da ZT por MEV/EDS do C45 aos 182 dias de idade
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Figura 4.59 — Analise da ZT por MEV/EDS do C45 8% MK aos 182 dias de idade
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Figura 4.60 — Anélise da ZT por MEV/EDS do C60 aos 182 dias de idade
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Figura 4.61 — Analise da ZT por MEV/EDS do C60 8%MK aos 182 dias de idade
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Analisando os mapas de EDS dos concretos, ressalta-se que a técnica de andlise
semiquantitativa das propor¢des dos elementos quimicos é vdlida para estudo da
microestrutura, sobretudo da ZT, conforme trabalho de Rossignolo (2009). No caso das
razdes das massas atbmicas de Ca/Si foi mais evidente a instabilidade dos valores na regido
préxima ao agregado, ZT, podendo ser medida sua espessura.

A andlise da espessura da ZT por técnica de analises da nanomecanica,
nanoindentacao, apresentaram resultados muito semelhantes aos da analise quimica (EDS),
pelo fato de o uso das técnicas terem sido executadas exatamente na mesma regido dos
concretos, foi o fator primordial para alcancar resultados satisfatérios.

A constancia e estabilizacdo do grafico no mapa do EDS acontece justamente no
encontro da fase matriz cimenticia, além disto, a concentracdo de CSH, de baixa e alta
densidades, e a diminuicdo da porosidade na microestrutura foram variaveis de resposta
determinantes para otimiza¢do da macro e microestrutura dos concretos, essa otimizagéo foi
possivel com o0 aumento do consumo de cimento, com a incorporagdo de MK e com avango

das idades dos concretos.
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5. CONCLUSOES

Considerando o0s resultados e suas respectivas discussdes apresentadas neste

trabalho, pode-se chegar as seguintes conclusoes:

a) a incorporagdo de MK possibilita otimizacdo dos concretos com cimento Portland
no ambito macro, micro e nanoestrutural, sendo correlacionadas as melhorias de resisténcia
mecanica a compressdo axial com a espessura da ZT dos concretos produzidos;

b) o teor de 8% de MK foi suficiente para promover ganho em resisténcia mecanica,
em relacdo ao concreto convencional, especialmente para 0os concretos mais pobres no
consumo de cimento (kg/m3);

c) a utilizacdo conjunta das técnicas de investigacdo de nanoindentacdo e MEV/EDS
fornecem resultados satisfatorio para determinacdo da espessura de ZT dos concretos,
quando associadas, fornecem subsidios de informacBes de natureza nanomecénica e
quimica, enriquecendo o teor de informagdes e da caracterizacdo da ZT;

d) o percentual de frequéncia do CSH na matriz cimenticia pode ser aumentado com
incorporacdo de MK, assim como a diminuicdo da porosidade e do teor de CH nos
concretos; a diminuicdo da ZT é consequéncia direta desses efeitos relatados, porém, esse
efeito benéfico do MK na ZT é mais acentuado nos concretos mais pobres em consumo de
cimento;

e) os valores de dureza (H), médulo de elasticidade (E) e profundidade méaxima (h)
obtidos com a técnica de nanoindentacdo instrumentada séo capazes de oferecer subsidios
para analises nanoestrutural dos concretos, caracterizacdo de ZT e potencial para
correlacionar com as propriedades macroestruturais;

f) por meio da técnica nanoindentacdo é possivel distinguir 2 tipos de CSH por
distingdo dos seus valores de nanodureza, o de baixa e alta densidade, com valores médios
de 0,58 - 0,79 e 0,85 - 1,35 GPa respectivamente;

g) a incorporacgédo de MK e a idade dos concretos ndo alteraram significativamente os
valores médios de dureza e modulo elastico dos elementos constituintes da pasta cimenticia,
diferentemente do consumo de cimento;

h) o teor de CH é diminuido quando h& incorporacdo de MK nas misturas,
especialmente para concretos de idades avangadas. Constatou-se a diminui¢do da porosidade
e aumento da concentracdo de CSH, fruto da hidratacdo secundaria pelo MK, esse fenémeno
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ocorreu na fase matriz cimenticia e na ZT de forma bem mais discreta;

i) quanto maior a relagcdo agua/aglomerante, menores os valores médios de dureza e
maodulo elastico obtidos na nanoindentagdo, assim como constatou-se maior concentragdo de
porosidade, além de constatar maior espessura da ZT nestes casos; e

J) embora a heterogeneidade do material e a extrema dificuldade no manuseio e
preparo das amostras, a técnica de nanoindentacdo instrumentada é uma ferramenta valida
para analises das propriedades nanomecénicas de materiais cimenticios e das fases
constituintes como matriz e ZT.
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