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DESENVOLVIMENTO DE METODOLOGIA DE
CARACTERIZACAO E QUANTIFICACAO DE MATERIAIS
POLICRISTALINOS

RESUMO

A necessidade de pericias legais em obras pablicas tem se intensificado nos ultimos
anos, tornando imprescindivel a verificacdo da composicdo e da conformidade dos
materiais empregados em relacdo aos padrdes técnicos estabelecidos em editais de
licitagdo. Entre os principais materiais empregados na construgdo civil destacam-se o
clinguer, o cimento, a argamassa e 0 concreto, cuja caracterizacdo adequada é essencial
para garantir a integridade estrutural, a durabilidade e o desempenho das construcdes.
Considerando a variabilidade no desempenho estrutural de acordo com as propor¢oes de
materiais utilizados, este trabalho prop6e uma metodologia voltada & avaliacdo técnico-
pericial de materiais aplicados na engenharia civil, com énfase na identificacdo de
conformidades com os padrGes estabelecidos em editais de licitacBes, que possam
comprometer a seguranca ou configurar irregularidades em obras publicas. No entanto, ha
necessidade de desenvolvimento de metodologias que permitam avaliagGes quantitativas
consolidadas de composicdes de materiais polifasicos utilizando técnicas avancadas de
caracterizacdo microestrutural, e que possam ser utilizadas na realizacdo dos exames
periciais. Essa integracdo metodoldgica proporciona maior precisdao na verificacdo da
composicdo e no diagndstico de ndo conformidades, subsidiando tecnicamente a atuagdo
da Engenharia Legal. A abordagem empregada utiliza a combinacdo das técnicas
avancadas de caracterizagdo, como Difracdo de Raios X (DRX), Microscopia Eletrénica
de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) aplicadas as
quantificacOes das fases cristalinas de clinquer e cimento Portland, argamassas e concretos.
Os resultados obtidos demonstram a aplicabilidade da metodologia proposta como
ferramenta robusta e confidvel para o controle da qualidade e a verificacdo pericial de

materiais empregados na construcao civil.

Palavras-chave: Engenharia Forense; Engenharia de Materiais; Materiais de construgéo;

Conformidade técnica; Caracterizacdo microestrutural, Compdsitos Cimenticios.



DEVELOPMENT OF A METHODOLOGY FOR
CHARACTERIZING AND QUANTIFYING POLYCRYSTALLINE
MATERIALS

ABSTRACT

The need for legal expertise in public works has intensified in recent years, making
it essential to verify the composition and compliance of the materials used in relation to the
technical standards established in tender notices. Among the main materials used in civil
construction are clinker, cement, mortar, and concrete, whose proper characterisation is
essential to ensure the structural integrity, durability, and performance of buildings.
Considering the variability in structural performance according to the proportions of
materials used, this study proposes a methodology focused on the technical assessment of
materials used in civil engineering, with an emphasis on identifying conformities with the
standards established in tender notices, which may compromise safety or constitute
irregularities in public works. However, there is a need to develop accessible
methodologies that allow for consolidated quantitative assessments of polyphasic material
compositions using advanced microstructural characterisation techniques, and which can
be used in the conduct of forensic examinations. This methodological integration provides
greater accuracy in verifying composition and diagnosing non-conformities, technically
supporting the work of Legal Engineering. The approach employed uses a combination of
advanced characterisation techniques, such as X-ray Diffraction (XRD), Scanning Electron
Microscopy (SEM) and Energy Dispersive Spectroscopy (EDS) applied to the
quantification of the crystalline phases of clinker and Portland cement, mortars and
concretes. The results obtained demonstrate the applicability of the proposed methodology
as a robust and reliable tool for quality control and expert verification of materials used in

civil construction.

Keywords: Forensic engineering; Materials engineering; Construction materials;

Technical compliance; Microstructural characterisation, Cementitious composites.
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1. INTRODUCAO

A atividade da construcao civil constitui um dos pilares estruturantes das economias
contemporaneas, exercendo influéncia direta sobre a organizagao do espago urbano, a oferta de
infraestrutura e a dindmica do mercado de trabalho. Trata-se de um setor intensivo em méo de
obra e fortemente articulado a diversas cadeias produtivas, o que explica sua expressiva
contribuicdo para o Produto Interno Bruto (PIB). Em paises de economia consolidada, essa
participacdo pode alcangar valores entre 7% e 10%, enquanto, nas economias em
desenvolvimento, os percentuais situam-se, em geral, entre 3% e 6% (OLIVEIRA et al., 2021).
Nessas Ultimas, o setor assume uma funcgéo estratégica como instrumento de implementacéo de
politicas publicas voltadas ao enfrentamento do déficit habitacional e a inducdo do crescimento
econdmico (LIMA; DOURADO; SILVA, 2022).

No Brasil, as caracteristicas territoriais e socioecondémicas impdem desafios
significativos a provisdo de infraestrutura, o que tem motivado elevados aportes de recursos
publicos ao longo das Ultimas décadas. Esses investimentos ndo se limitam a obras de grande
vulto, mas também abrangem intervenc¢des de menor escala, destinadas a ampliacdo do acesso
da populacdo a servigos essenciais. Registros oficiais indicam que, entre 2000 e 2023, os
dispéndios federais com obras publicas superaram a marca de um trilhdo de reais, contemplando
desde edificacOes institucionais até sistemas de saneamento, salde e educacdo (BRASIL,
2024).

A relevancia do setor no contexto nacional é evidenciada por sua participacéo no PIB.
No intervalo de 2003 a 2013, a construcdo civil respondeu, em média, por 8,6% da riqueza
produzida no pais, percentual que se elevou para aproximadamente 10,7% nos anos posteriores
(LIMA; DOURADO; SILVA, 2022). Tal crescimento reforca a necessidade de mecanismos
rigorosos de controle técnico, uma vez que a qualidade dos materiais empregados e a
conformidade com as especificagOes contratuais sdo fatores determinantes para o desempenho,
a durabilidade e a seguranca das obras, bem como para a adequada aplicacdo dos recursos

publicos.

Apesar de sua importancia econémica e social, a construgdo civil apresenta fragilidades

estruturais que a tornam particularmente vulneravel a irregularidades. A literatura especializada
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aponta que préaticas como corrupcao, fraude e inobservancia de padrdes técnicos sdo recorrentes
nesse setor, com impactos diretos na eficiéncia dos investimentos em infraestrutura (KENNY,
2007; CHAN et al., 2017; LOPES, 2011; MONTEIRO et al., 2020). No cenario brasileiro,
investigacGes conduzidas por orgdos de controle frequentemente identificam situacfes de
superfaturamento de servigos, emprego de materiais com desempenho inferior ao especificado
e manipulacédo das proporgdes dos insumos utilizados nas obras. Estimativas indicam que tais
praticas resultam em perdas anuais da ordem de bilhdes de reais em contratos publicos de
engenharia (LOPES, 2022).

Aliada a essa suscetibilidade, é possivel que as construcfes apresentem manifestacoes
patoldgicas. Essas podem ter origem nos aspectos relativos aos materiais constituintes, ao
ambiente de exposicdo da estrutura e a possiveis falhas decorrentes do processo de
planejamento e execucdo. O crescimento acelerado da construcao civil impde uma necessidade
de inovagOes que implicam uma aceitacdo implicita de maiores riscos. Somados a esses riscos,
podem haver falhas involuntarias e casos de impericia que resultem em desempenho
insatisfatdrio em algumas estruturas, de acordo com a finalidade a que se propunham (SOUZA
E RIPPER, 2009).

Nesse contexto, a Engenharia Forense emerge como um campo de conhecimento
fundamental, no qual se utilizam conhecimentos da engenharia na esfera juridica para subsidiar
processos investigativos e judiciais por meio de analises técnicas e cientificas de alta preciséo.
A Policia Federal exerce papel estratégico no combate a malversacdo do erario em obras
publicas, sobretudo no ambito da criminalistica, por meio dos Peritos Criminais Federais que
atuam na area da engenharia legal, onde tém se dedicado a analise técnico-cientifica dos
componentes de obras publicas sob suspeita de irregularidades, conduzindo analises que
buscam avaliar tanto a quantidade quanto a qualidade dos servicos executados. A atuacéo da
pericia revela a necessidade crescente de metodologias robustas e cientificamente embasadas,
capazes de sustentar as conclusbes apresentadas em laudos com alto grau de precisédo e
confiabilidade, uma vez que as formas de fraude evoluem paralelamente as técnicas
construtivas (MARTINS et al., 2022).

Embora historicamente vinculada a Engenharia Civil, a pericia em obras puablicas
necessita da incorporagdo de conhecimentos e métodos de outras engenharias, como a

Engenharia de Materiais, sobretudo no que se refere a caracterizagdo de materiais cimenticios.
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Isso se deve ao fato de que muitos dos materiais empregados na constru¢do, como clinquer,
cimento Portland, concreto e argamassas, apesar de partilharem a mesma base de constituintes
(ligantes hidraulicos e agregados), apresentam composicdes complexas e variaveis, cuja
avaliacdo requer técnicas analiticas avancadas (RIBEIRO, 2021). Essa diversidade torna a
correta caracterizacdo dos materiais uma etapa indispensavel para a anélise pericial, na medida
em que possibilita determinar se os insumos aplicados em determinada obra atendem as
especificacOes previstas em edital, ou se foram substituidos por materiais de qualidade inferior
ou composi¢oes inadequadas, pratica frequentemente associada ao superfaturamento e a outras
formas de desvio de recursos publicos (VELHO, 2017; DEUTSCH, 2023).

Os materiais cimenticios constituem, portanto, um foco de especial interesse pericial. O
clinguer, principal componente do cimento Portland, é obtido pela calcinacdo de misturas ricas
em calcéario e argila, resultando em compostos como o silicato tricalcico e o aluminato
tricélcico, fases que definem o desempenho mecénico e quimico do cimento. O cimento, ao
reagir com a agua, forma produtos hidratados responsaveis pela resisténcia e durabilidade de
concretos e argamassas. O concreto, material estrutural mais empregado no mundo, combina
cimento, agregados gratdos e mitdos e aditivos, enquanto a argamassa, composta por cimento,
cal, areia e agua, desempenha papel essencial em revestimentos e assentamentos. A variacdo
inadequada de qualquer desses componentes pode comprometer a integridade estrutural e o
desempenho das edificacdes (MEHTA E MONTEIRO, 2008).

Cada material empregado na construgéo civil possui um impacto econémico distinto,
podendo materiais de menor valor, quando utilizados em grandes quantidades, gerar custos
superiores aos de materiais estruturais. Estudos recentes (ALBUQUERQUE, 2025) indicam
que, em diversas obras de edifica¢bes, dependendo do porte da obra, o custo total da argamassa
de revestimento supera o das estruturas de concreto, como pode ser visto na Figura 02. Dessa
forma, materiais muitas vezes considerados secundarios podem assumir um papel central na

analise financeira e qualitativa de uma obra quando observados sob a perspectiva pericial.
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Figura 02: Grafico contendo a relevancia no custo global dos servigos de argamassa de
revestimento e concreto para estruturas das principais obras de edificacdo objeto de pericia.
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Fonte: Albuquerque, 2025.

Existem diversas formas de caracterizacdo de materiais, cada uma voltada a aspectos
especificos que podem ser relevantes em contextos legais e periciais. Dentre essas abordagens,
a caracterizacdo microestrutural destaca-se como uma ferramenta crucial para compreender a
estrutura intima dos materiais em uma escala de detalhamento microscépico (SCRIVENER et
al., 2016). Essa andlise é essencial ndo apenas para compreender o desempenho dos materiais,
mas também para identificar adulteracbes ou substituicbes de componentes que possam
comprometer sua qualidade (LOPES, 2011).

Nesse contexto, a Engenharia de Materiais oferece um conjunto de técnicas avancadas
que permitem investigar detalhadamente a microestrutura, a composi¢cdo quimica e
mineraldgica e a morfologia dos compositos cimenticios (HABIB et al., 2024). Entre as
metodologias de maior relevancia, destaca-se a Difracdo de Raios X (DRX), capaz de
identificar fases cristalinas, determinar parametros de rede e avaliar cristalinidade, permitindo
compreender a composicdo mineraldgica de concretos, argamassas e cimentos. Quando
associada ao método de Rietveld (RIETVELD, 1969), amplia ainda mais seu potencial,
permitindo quantificar fases, determinar tamanhos de cristalitos, analisar tensées residuais e
realizar refinamentos estruturais (CULLITY, 1967).
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Além do DRX, a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), frequentemente
acoplada a Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), é outro recurso essencial. O MEV
permite observar a morfologia e a microestrutura de compositos cimenticios, revelando detalhes
como a distribuicdo de poros, as interfaces entre pasta e agregado, a ocorréncia de microfissuras
e eventuais manifestacfes patoldgicas, aléem de fornecer informacdes sobre a composicao
elementar do material em nivel local, permitindo identificar adi¢bes minerais, residuos ou
adulteracdes (DEDAVID; GOMES; MACHADO, 2007).

Complementarmente, o uso de softwares de processamento e segmentacao de imagens,
como o MAZE, amplia significativamente o potencial analitico dessas técnicas. Por meio da
segmentacdo digital das micrografias obtidas no MEV, torna-se possivel quantificar parametros
microestruturais de forma mais objetiva, como fracdo de porosidade, distribuicdo de fases,
conectividade de vazios e propor¢do entre matriz cimenticia e agregados. Essa abordagem reduz
a subjetividade da andlise visual e permite a extracdo de dados quantitativos robustos,

fundamentais em contextos periciais

A aplicacdo conjunta dessas técnicas tem potencial para ampliar a capacidade da pericia
criminal de verificar a conformidade das composi¢cbes empregadas na obra com aquelas
especificadas em editais e contratos de licitacdo, elevando o nivel de precisdo técnica das
conclusdes. Apesar da robustez dessas técnicas, a aplicacdo delas no contexto pericial ndo é
trivial. Um dos principais desafios reside no preparo adequado das amostras, uma vez que
fatores como granulometria, moagem, secagem, homogeneizacdo e até mesmo a escolha do

ponto de coleta podem afetar diretamente os resultados (LOPES, 2011).

Apesar das técnicas de difracdo de raios X, microscopia eletrdnica de varredura e
espectroscopia por energia dispersiva terem resolucdes da escala manométrica e micromeétrica,
respectivamente, suas aplicagdes em rotina pericial requerem metodologias que contemplem as
diversas complexidades dos materiais compoésitos. No tocante a difracdo de raios X, 0s
materiais compositos podem apresentar variagfes significativas em seus parametros
cristalogréficos e, consequentemente, suas respostas espectrais podem apresentar um grau de
complexidade elevado, haja vista seus efeitos na quantidade e nas caracteristicas das projecdes
difratométricas, o que requer critérios claros e eficazes na construcdo de modelos

cristalograficos aplicaveis ao refinamento estrutural simultaneo das fases. Com referéncia as



21

andlises de imagens e quimica por microscopia, 0s materiais compdsitos comumente
apresentam durezas bastante diferentes, especialmente entre as matrizes e os seus agregados,
trazendo uma alta complexidade na etapa de preparacdo de amostra uma vez que ha grande
necessidade em se ter superficies adequadas para minimizar aberracdes oriundas das grandes
distor¢Oes geradas pelas topologias irregulares, criando problemas tanto de foco de imagem
quanto de resolugdo quimica atrelados as deteccBes dos elétrons retroespalhados e das energias

dispersivas.

Na prética pericial, em que muitas vezes a coleta de materiais a serem periciados €
realizada em ambientes adversos, a padronizacdo desses procedimentos torna-se ainda mais
critica. A auséncia de protocolos claros pode resultar em inconsisténcias entre analises,
dificultando a comparacdo dos resultados apresentados nos laudos e reduzindo a confiabilidade
cientifica perante instancias juridicas. Por isso, € imprescindivel o desenvolvimento de
metodologias adaptadas ao contexto e ao rigor técnico-cientifico exigidos pelos exames
periciais, considerando a realidade dos laboratérios das Unidades de Criminalistica no ambito
federal e de seus parceiros em todas as unidades da Federacdo. Assim, 0 objetivo desta pesquisa
foi desenvolver uma metodologia de preparacdo e anélise de amostras para ensaios de difracdo
de raios X, com foco na representatividade estatistica dos resultados e na aplicabilidade em
analises periciais relacionadas a obras publicas.

O presente trabalho insere-se no contexto do Programa de Cooperacdo Académica em
Seguranca Publica e Ciéncias Forenses (PROCAD), fruto da parceria entre a Universidade
Federal da Paraiba (UFPB) e a Policia Federal. A contribuicdo esperada ndo se restringe a
elaboracdo de uma metodologia que auxilie os peritos criminais na verificacdo de possiveis
fraudes e adulteraces em contratos, mas estende-se a estruturacdo de procedimentos
laboratoriais sistematizados, capazes de assegurar a uniformizacdo das analises, controle da
variabilidade experimental e a rastreabilidade dos resultados. Assim, busca-se fortalecer a
atuacdo da pericia criminal da Policia Federal, ampliando sua capacidade de subsidiar processos

judiciais e de coibir préticas ilicitas na aplicacdo de recursos publicos em obras de engenharia.
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2. OBJETIVOS

2.1. OBJETIVO GERAL

Desenvolver e propor uma metodologia cientifica aplicavel e reprodutivel para auxiliar
a engenharia pericial na andlise quantitativa de materiais polifasicos, fundamentada na
caracterizacdo microestrutural e mineraldgica, com vistas a estabelecer parametros técnicos que
sirvam para analise de conformidade dos servicos de construcdo civil aplicados em
empreendimentos financiados com recursos publicos, contribuindo para o aprimoramento da
confiabilidade, da rastreabilidade e da validade cientifica dos exames periciais no ambito da

engenharia forense.

2.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Avaliar os efeitos dos procedimentos de preparacdo de amostras de materiais
cimenticios na quantificacdo de fases minerais por difracdo de raios X (DRX).

b) Integrar técnicas de caracterizacdo avancadas, por meio da aplicacdo conjunta de
DRX com refinamento de Rietveld, MEV/EDS e MAZE, para identificacédo e quantificacdo das
fases constituintes de clinquer, argamassas e concretos.

c) Avaliar a capacidade da metodologia de identificar e diferenciar tracos, analisando a
proporcdo agregado/pasta em argamassas e concretos e comparando 0s resultados
experimentais aos valores tedricos especificados.

d) Consolidar subsidios técnicos para a Engenharia Forense, por meio da proposi¢édo de
um padrdo metodoldgico reprodutivel e cientificamente robusto para apoio a elaboracdo de

exames periciais em obras publicas.
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3. FUNDAMENTAGCAO TEORICA

3.1. ENGENHARIA FORENSE APLICADA AS OBRAS PUBLICAS

O setor da construcdo civil desempenha papel central no desenvolvimento econdmico e
social de qualquer nacdo. Responsavel pela geracdo de emprego, renda e infraestrutura, esse
segmento representa entre 7% e 10% do Produto Interno Bruto (PIB) de paises desenvolvidos
e entre 3% e 6% em paises em desenvolvimento (OLIVEIRA et al., 2021). Nos paises em
desenvolvimento, em especial, a constru¢do civil funciona como motor estratégico da
economia, contribuindo para a reducdo do déficit habitacional, a geracdo de empregos e o
estimulo ao mercado de matérias-primas (LIMA; DOURADO; SILVA, 2022).

No Brasil, pais marcado por grandes desigualdades regionais, 0s investimentos em
infraestrutura tém se intensificado ao longo das ultimas décadas. Esses investimentos abrangem
tanto obras de grande porte quanto intervencfes de menor escala direcionadas a melhoria das
condigOes de vida da populagéo. Entre 2000 e 2023, mais de um trilh&o de reais foi aplicado
em obras publicas distribuidas por milhares de municipios, incluindo edificacGes, sistemas de
abastecimento de agua, unidades de salde, escolas e outros servigos essenciais (BRASIL,
2024). A relevancia econbmica do setor € evidente: entre 2003 e 2013, a construcao civil
representou, em média, 8,6% do PIB brasileiro, percentual que subiu para 10,7% apds 2013
(LIMA; DOURADQO; SILVA, 2022).

Contudo, essa relevancia significativa vem acompanhada de vulnerabilidades. A
literatura internacional (KENNY, 2007; CHAN et al., 2017) e nacional (LOPES, 2011;
MONTEIRO et al., 2020) enfatiza que a construcdo civil € um dos setores mais expostos a
praticas de corrupcdo e fraude. No Brasil, praticas como superfaturamento na execugédo de
servicos de engenharia em obras publicas, a utilizacdo de materiais com qualidade inferior as
especificadas e a adulteracdo das proporcdes de insumos aplicados nas obras sdo alguns dos
ilicitos mais recorrentes apontados em investigacdes conduzidas por 6rgdos de controle.
Estima-se que bilhdes de reais sejam desviados anualmente em contratos governamentais
relacionados a obras publicas (LOPES, 2022).
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E nesse cenario que se insere a pericia legal e, de maneira mais ampla, as Ciéncias
Forenses. A criminalistica no Brasil consolidou-se como instrumento indispensavel para a
producdo de prova técnico-cientifica, voltada ao esclarecimento de fatos de interesse judicial,
administrativo ou investigativo. A medida que as rela¢es sociais e econdmicas se tornaram
mais complexas, cresceu também a necessidade de decisdes fundamentadas em conhecimento
especializado, sobretudo em temas que extrapolam o dominio estritamente juridico e envolvem
estruturas, materiais, sistemas construtivos e grandes contratos de infraestrutura. Logo, as
Ciéncias Forenses assumem um papel central na mediacdo entre o0 mundo técnico e o juridico
(ALBUQUERQUE, 2025).

Tradicionalmente, as Ciéncias Forenses sdo definidas como o conjunto de disciplinas
que aplicam principios da fisica, quimica, biologia, matematica, geociéncias e engenharia a
analise de vestigios, com vistas a solucdo de controvérsias legais (SEBASTIANY et al., 2012).
Em formulacgdes contemporaneas, inspiradas na Declaracdo de Sydney (IAFS/2022), a ciéncia
forense passa a ser entendida como um trabalho baseado em casos reais, orientado pelo método
cientifico, que estuda vestigios para compreender eventos anémalos de interesse publico,
reconhecendo explicitamente que lida com incertezas, assimetrias temporais e a necessidade de
contextualizar cada achado (VELHO et al., 2017). Essa visdo rompe com a ideia de uma técnica
infalivel e destaca a importancia de metodologias claras, reprodutiveis e criticaveis para

sustentar conclusdes empregadas em processos judiciais e administrativos.

A construcdo histérica das ciéncias forenses no Brasil reforca a trajetoria de
aperfeicoamento. A visita de Rudolph Reiss em 1913 representou um marco para a
implementacado de praticas sistematicas de investigacao cientifica, influenciando diretamente a
formacdo da criminalistica no pais, que antes se restringia a medicina legal (SOGLIO, 2015).
A partir dai, institutos de criminalistica e laboratorios especializados foram criados,
acompanhados de desenvolvimento normativo, capacitacdo profissional e da expansdo da
atividade pericial. Programas recentes, como 0 Programa de Cooperacdo Académica em
Seguranca Publica e Ciéncias Forenses - PROCAD, demonstram que 0 campo continua em

expansdo, tanto no nivel cientifico quanto no institucional.

Nesse amplo contexto das ciéncias forenses, a engenharia ocupa um lugar particular.
Em seu sentido mais geral, a engenharia é a ciéncia que transforma recursos da natureza em

beneficio humano, combinando conhecimentos cientificos e matematicos, além de criatividade,
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para resolver problemas técnicos cotidianos. Quando esses conhecimentos sdo mobilizados para
esclarecer fatos de relevancia juridica, surge o dominio da engenharia aplicada a prova: a
Engenharia Legal e/ou Engenharia Forense. E nesse espaco de interface técnico-juridica que se
estruturam as pericias de engenharia, responsaveis por esclarecer fatos, reconstruir eventos e
fornecer subsidios objetivos a tomada de decisdo por juizes, promotores, gestores publicos e
autoridades policiais (VELHO et al., 2021).

A norma NBR 14.653-1 (ABNT, 2019) define a Engenharia Legal como a parte da
engenharia que atua na interface técnico-legal, abrangendo avaliacGes e toda espécie de pericias
relacionadas a procedimentos judiciais. De forma convergente, o Instituto Brasileiro de
Avaliacdes e Pericias de Engenharia (IBAPE) a conceitua como o conjunto de atividades de
engenheiros voltadas a solucdo de problemas juridicos que dependem de conhecimentos
técnicos, traduzindo a funcéo do perito em matéria de engenharia perante o Poder Judiciério.
Historicamente, a Engenharia Legal foi formalmente incorporada ao rol de atribuigdes da
profissdo de engenheiro no Brasil com o Decreto n.° 23.569, de 11 de dezembro de 1933, que
regulamentou o exercicio de engenheiros, arquitetos e agrimensores e incluiu expressamente a
pratica de pericias e avaliacBGes entre suas atividades tipicas. Esse reconhecimento normativo
pavimentou o caminho para a consolidacdo de uma cultura pericial técnica no pais, que,
posteriormente, foi reforcada pela criacdo de institutos de criminalistica, conselhos

profissionais e entidades como os IBAPEs.

J& a Engenharia Forense € usualmente definida como um ramo especializado da
criminalistica que utiliza os recursos e conhecimentos da engenharia, em suas diversas
modalidades (civil, de materiais, mecanica, elétrica, etc.), para o esclarecimento e prova de
questdes de fato de interesse da investigacdo criminal e da Justica (RABELLO, 1996). Em
outras palavras, é 0 segmento das ciéncias forenses em que se aplicam métodos de engenharia
ao estudo de eventos como acidentes, colapsos estruturais, falhas em sistemas, incidentes
ambientais e irregularidades em obras e servi¢os, sempre com vistas & apuracdo da autoria, da
materialidade, da dindmica e da responsabilidade (BOMTEMPO, 2016).

Na pratica brasileira contemporanea, o termo Engenharia Legal aparece com maior
frequéncia associado a engenharia diagnostica, avaliacdes e pericias no &mbito civel, enquanto
o termo Engenharia Forense consolidou seu uso para designar a atuagéo pericial em demandas

criminais, acompanhando uma tendéncia internacional de reforgar a identidade cientifica e
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investigativa da rea, ainda que, na pratica, 0s campos se sobreponham em varios aspectos. Em
sintese, enquanto a Engenharia Legal fornece suporte técnico ao sistema de justica em sentido
amplo, a Engenharia Forense concentra-se na investigacdo causal de eventos criticos com

repercussao juridica.

Figura 1: Esquema conceitual da hierarquizagdo e da interface entre as Ciéncias

Forenses, a Pericia Legal, a Engenharia Legal e a Engenharia Forense.

CIENCIAS FORENSES

Conjunto de disciplinas cientificas aplicadas a anélise de vestigios e
fatos de interesse juridico, administrativo e investigativo (Fisica,
Quimica, Biologia, Engenharias, etc.)

.

PERICIA LEGAL

Atividade técnico-cientifica que converte conhecimento
especializado em prova formal para subsidiar decisGes judiciais,
administrativas e investigativas.

I

ENGENHARIA LEGAL ENGENHARIA FORENSE
* Pericias Civeis * Investigacdo Criminal |
* AvaliacOes * Fraudes em Obras
= Diagndsticos Construtivos * Superfaturamento
* Obras Publicas * Colapsos e acidentes
Enfase: Suporte técnico ao Judiciario e Administracdo Enfase: Autoria, materialidade e dindmica do fato criminoso
G, o/ \ &

Fonte: Autora.

Do ponto de vista préatico, a Engenharia Forense abrange uma gama bastante ampla de
exames periciais, entre eles: as pericias voltadas a constatacao de ligacdes clandestinas, sinistros
envolvendo obras de engenharia, maquinas e equipamentos, levantamentos em locais de
esbulho possessorio e de loteamentos irregulares, e a avaliacdo de bens. Apesar dessas
abrangéncias, no ambito da Policia Federal, a principal aplicacdo da Engenharia Forense é
subsidiar a comprovacao ou ndo da ocorréncia de crime, bem como identificar sua autoria,
sempre de maneira coordenada, conforme exigido em casos de corrupgdo. Sua principal
demanda converge para a criminalistica e para a defesa da sociedade, com destaque para 0s
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casos envolvendo pericia em obras publicas para fins de verificacdo de eventual malversacdo
do erario (MARTINS et al., 2022; AGUIAR E MEDEIROS, 2017).

Nesse contexto, entende-se como obra publica toda construcéo, reforma, fabricacéo,
recuperacdo ou ampliacdo de bens custeados com verba publica. A contratacdo destas obras
deve obedecer ao regime juridico estabelecido pela Lei n.° 14.133/2021, nova lei de licitacGes
publicas, que substituiu gradualmente a antiga Lei n.° 8.666/1993. A nova lei redefine a
dindmica do processo licitatorio, adotando como regra a inversao de fases (julgamento das
propostas antes da habilitagdo), flexibilizando modalidades e ampliando regimes de execucao,
0 que cria novas oportunidades, mas também novos pontos de vulnerabilidade a fraudes e

irregularidades.

As modalidades licitatorias atualmente previstas ndo sdo mais escolhidas em fungéo do
valor, mas sim da natureza e das peculiaridades do objeto. Tal arcabouco legal busca aumentar
a competitividade e garantir a selecdo da proposta mais vantajosa para a Administracdo, mas
sua operacionalizacio abre espaco para praticas ilicitas (FILHO, 2023). E justamente nesse
ponto que a Engenharia Forense atua em estreita relagdo com a persecucéo penal e o controle
externo, fornecendo elementos técnicos para a identificacdo de fraudes em licitacGes e de

superfaturamentos em obras.

Entre os principais mecanismos de fraude a licitacdo, destacam-se o direcionamento de
edital, o fracionamento indevido de objetos, o conluio entre empresas (formacdo de cartel) e os
diversos tipos de superfaturamento. O conceito de superfaturamento, inicialmente
desenvolvido pelo Tribunal de Contas da Unido no final dos anos 1990, foi aprofundado pela
Policia Federal a partir de 2002 e acabou por ser incorporado a legislacdo, aparecendo na Lei
n® 13.303/2016 (Lei das Estatais) e, posteriormente, na propria Lei n® 14.133/2021. Quando se
trata de obras publicas, um dos eixos centrais da Engenharia Forense é a analise de
superfaturamento, tradicionalmente organizada em modalidades como sobrepreco,
superfaturamento por quantidade e por qualidade, e o chamado “jogo de planilha” (CGU, 2023;
TCU, 2009).

A planilha orgamentéria é o instrumento norteador da execucao e do acompanhamento
da obra, abrangendo quantitativos, custos unitarios, composicéo de insumos e de méo de obra,

além do BDI (Bonificagcdes e Despesas Indiretas). O sobrepreco ocorre quando 0s precos
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contratados superam significativamente as referéncias de mercado, razéo pela qual a Lei n.°
14.133/2021 determina o uso de sistemas oficiais de referéncia de custos utilizados pela
administracdo publica, como o SINAPI (Sistema Nacional de Pesquisa de Custos e indices da
Construcdo Civil) e o SICRO (Sistema de Custos Rodoviarios), para estimar valores. O
superfaturamento por quantidade e/ou qualidade exige vistorias de campo e medi¢Oes precisas,
nas quais a pericia deve comparar o que foi efetivamente executado com o que foi pago, bem
como verificar se a qualidade do que foi entregue atende as especificacdes contratuais e
normativas. J& o jogo de planilha envolve manipulacGes contratuais, em geral por meio de
aditivos, que desequilibram economicamente o contrato em favor do contratado, explorando
diferencas de descontos entre itens majorados e itens reduzidos, muitas vezes ancoradas em
projetos basicos deficientes (FILHO, 2023).

As obras de edificacOes, frequentemente periciadas pela Policia Federal e financiadas
pela Unido, envolvem uma ampla gama de servigos de engenharia que comp&em o custo final
do empreendimento, como estruturas de concreto armado, alvenaria, revestimentos em
argamassa, pisos e revestimentos ceramicos. Para identificar possiveis praticas de
superfaturamento, é fundamental que o perito domine as metodologias construtivas e a
caracterizacdo adequada de cada servico. Caso contrario, pode acabar validando quantitativos
compativeis com o contrato, mas executados em desacordo com as especificagdes, por exemplo,
com proporcBes inadequadas de materiais. Nessas situacOes, além de ndo detectar prejuizos
imediatos ao erario, o perito pode deixar de registrar danos potenciais de médio prazo, mais
graves, decorrentes de patologias associadas a baixa qualidade dos revestimentos e demais
componentes da obra (ALBUQUERQUE, 2025).

Os desafios contemporaneos enfrentados pela pericia criminal sdo maltiplos. Um deles
diz respeito a crescente complexidade das fraudes, em que as adulteracdes se tornaram mais
sofisticadas, incluindo o uso de materiais de baixa qualidade, manipulacdo de documentacéo,
omissdo de etapas de controle tecnoldgico e estratégias para ocultar vicios. Essas praticas
dificultam a deteccdo por meio de inspegdo visual e de técnicas simpldrias, reforcando a

necessidade de métodos analiticos avangados, sensiveis e reprodutiveis (LOPES, 2019).

E precisamente nesse ponto que a engenharia forense aplicada a analise fisico-financeira
de obras publicas exige métodos de caracterizacdo técnica mais refinados, particularmente no

que diz respeito a qualidade e a quantidade dos materiais empregados. Quando o
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superfaturamento se manifesta na forma de “falta de qualidade”, ou seja, quando o material
utilizado € inferior ao especificado, comprometendo o desempenho, a durabilidade ou a
seguranca da obra, a simples inspecdo visual ou a andlise documental ndo sdo suficientes.
Torna-se imprescindivel recorrer a ensaios, analises laboratoriais e metodologias estruturadas
de amostragem, coleta e interpretacéo de resultados, de modo a demonstrar, com base cientifica,
que o material empregado diverge daquele contratado ou exigido no edital.

Além disso, estudos como os de Mendoncga e Mounzer (2021) mostram que ha grande
variabilidade na elaboracdo de laudos periciais, mesmo em casos de natureza semelhante.
Embora a legislacéo estabeleca critérios formais minimos, na pratica ha diferencas expressivas
na profundidade das analises, na clareza das conclus@es e na fundamentacdo técnica adotada.
Essa variabilidade decorre de maltiplos fatores, incluindo diferencas na formacao entre peritos,

heterogeneidade de métodos adotados e limitagdes da infraestrutura laboratorial.

Somando-se a isso, estudos como os de Bomtempo (2016) destacam gue 0s sinistros em
obras de engenharia decorrem majoritariamente de falhas humanas e de deficiéncias no controle
de qualidade, tanto em projetos quanto em execucdes. Quando esses eventos resultam em
mortes, lesBes ou danos significativos ao patrimdnio publico, passam a configurar ndo apenas
ilicitos civis, mas também crimes potenciais, demandando a atuacdo da pericia oficial, com a
pericia da Policia Federal (COTOMACIO, 2023). Assim, a pericia é chamada a operar em um
ambiente duplamente desafiador: de um lado, enfrentar esquemas sofisticados de fraude,
superfaturamento e adulteracdo; de outro, fazé-lo com métodos cientificos robustos,
consistentes e defensaveis, superando limitagdes operacionais e lacunas normativas. Como
observa Lopes (2024), a robustez técnico-cientifica do trabalho pericial ¢ fundamental para a
persecucao penal, contribuindo para a responsabilizacdo dos envolvidos e para a protecdo do

erério.

Cada material empregado na construgéo civil possui um impacto econdémico distinto,
podendo materiais de menor valor, quando utilizados em grandes quantidades, gerar custos
superiores aos de materiais estruturais. Estudos recentes indicam que, em diversas edificacbes
financiadas com recursos da Unido, os custos de revestimentos em argamassa podem superar
0s das estruturas de concreto armado (ALBUQUERQUE, 2025). Dessa forma, materiais muitas
vezes considerados secundarios podem assumir um papel central na analise financeira e

qualitativa de uma obra quando observados sob a perspectiva pericial.
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Embora historicamente vinculada a Engenharia Civil, a pericia em obras publicas,
necessita incorporar conhecimentos e métodos de outras engenharias, como a Engenharia de
Materiais, sobretudo no que se refere a caracterizacdo de materiais de compdsitos cimenticios.
Isso se deve ao fato de que muitos dos materiais empregados na construcdo, como clinquer,
cimento Portland, concreto e argamassas, apesar de partilharem a mesma base de constituintes
(ligantes hidraulicos e agregados), possuem composi¢des complexas e variaveis, cuja avaliacdo
requer técnicas analiticas avancadas (RIBEIRO, 2021). Essa diversidade torna a correta
caracterizacdo dos materiais uma etapa indispensavel para a analise pericial, na medida em que
possibilita determinar se 0s insumos aplicados em determinada obra atendem as especificagdes
previstas em edital, ou se foram substituidos por materiais de qualidade inferior ou composicées
inadequadas, préatica frequentemente associada ao superfaturamento e a outras formas de desvio
de recursos publicos (VELHO, 2017; DEUTSCH, 2023).

Diante desse quadro, torna-se evidente a necessidade de desenvolvimento e validacdo
de metodologias que possam ser aplicadas em exames periciais para materiais utilizados em
obras publicas, com destaque para 0s materiais cimenticios cuja qualidade é determinante para
0 desempenho e a durabilidade das estruturas. A construcéo de protocolos que organizem desde
a amostragem em campo até a interpretacdo dos resultados, que reduzam a variabilidade
interlaboratorial e explicitem incertezas e limitacbes €é condicdo necessdria para 0
fortalecimento da prova técnico-cientifica. E precisamente nesse ponto que se insere o trabalho
desta tese: ao propor parametros sistematizados para a caracterizacdo de materiais cimenticios
que possam ser aplicados no ambito da Engenharia Forense, oferecendo ao perito uma
ferramenta metodoldgica complementar que contribua para a deteccao de desconformidades em
obras publicas relacionadas a qualidade dos servicos nelas executados, para a reducdo de

incertezas e para o aperfeicoamento da governanca e do controle de recursos publicos no Brasil.

3.2. MATERIAIS DE COMPOSITOS CIMENTICIOS

Os materiais cimenticios constituem a base da construcdo civil moderna e séo
amplamente empregados em obras de diferentes naturezas e escalas, devido a sua versatilidade,
durabilidade e capacidade de conformacdo. Do ponto de vista cientifico, tratam-se de materiais

de elevada complexidade estrutural, formados por fases cristalinas e amorfas que interagem de
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maneira dinamica ao longo do processo de hidratagdo e endurecimento. Essa complexidade
decorre, em grande parte, da natureza policristalina desses compostos, constituidos por
diferentes minerais e produtos de reacdo que coexistem em escalas micro e nanométricas,
influenciando diretamente as propriedades mecéanicas, quimicas e de durabilidade do compdsito
final (NEVILLE, 2016; MEHTA E MONTEIRO, 2008).

O ponto de partida para a producdo dos materiais cimenticios € o clinquer, produto
resultante da calcinacdo controlada de matérias-primas calcarias e argilosas em temperaturas
proximas a 1450 °C. Durante esse processo, formam-se as principais fases cristalinas
responsaveis pelas propriedades do cimento Portland, notadamente a alita (CsS), a belita (C-S),
a aluminate (CsA) e a ferrita (C4AF) (TAYLOR, 1997). O clinquer, portanto, constitui a base
estrutural e mineraldgica de todos os materiais cimenticios, sendo o intermediario fundamental

para a obtencao do cimento.

A partir da moagem do clinquer em conjunto com pequenas quantidades de gesso e,
eventualmente, adicdes minerais como escorias granuladas, pozolanas ou filer calcario, obtém-
se 0 cimento Portland, um p6 finamente dividido de natureza policristalina, cuja reatividade
depende da composicdao mineraldgica e do grau de finura (SCRIVENER; JOHN; GARTNER,
2018). O cimento Portland é o principal aglomerante hidraulico utilizado na engenharia civil, e
seu comportamento ao reagir com a agua € o que confere resisténcia e coesdo as misturas
subsequentes (BENTZ; STUTZMAN, 2006).

Com a adicdo de agregados miudos e, eventualmente, cal hidratada, o cimento da origem
a argamassa, material amplamente utilizado no assentamento e revestimento de alvenarias. A
argamassa representa uma transicdo entre o cimento puro e o concreto, apresentando uma
microestrutura heterogénea composta por produtos hidratados do cimento e por particulas
inertes de areia, cuja distribuicdo granulométrica e aderéncia influenciam o desempenho
mecénico e a durabilidade do revestimento (ISAIA, 2017). Sua funcdo principal é unir
elementos construtivos e promover regularizacdo superficial, desempenhando papel

fundamental na protecdo e durabilidade das edificacfes (BAUER, 2019).

Quando a argamassa se acrescentam agregados graidos, como brita ou seixo, obtém-se
0 concreto, material de maior complexidade estrutural e de ampla aplicacdo em elementos

estruturais e em fundagbes. O concreto pode ser considerado um composito policristalino



32

heterogéneo, no qual a pasta de cimento hidratado atua como matriz ligante, envolvendo e
interligando os agregados. Suas propriedades finais dependem diretamente das interagdes
microestruturais entre seus constituintes e da qualidade das interfaces pasta/agregado (MEHTA
E MONTEIRO, 2008; HELENE; TERZIAN, 1993).

A cadeia dos materiais cimenticios evidencia uma progressiva complexificacdo
microestrutural, embora todos compartilhem a mesma base mineralogica, como ilustrado na
Figura 2. Essa interdependéncia justifica a importancia de abordagens integradas de
caracterizacdo, especialmente em contextos periciais, em que a determinacdo da origem, da

autenticidade e da conformidade técnica dos materiais é fundamental.

Figura 2. Etapas de transformacédo dos materiais cimenticios, desde o clinquer até a formacao

do cimento Portland, argamassa e concreto.

Clinquer Cimento Portland Argamassa Concreto

Fonte: Autora.

3.2.1. CLINQUER E CIMENTO

O Clinquer, principal componente do cimento Portland, é obtido através de um processo
de sinterizacdo, cuja fabricacdo consiste na mineracdo e britagem das matérias-primas,
seguindo-se de preparacdo adequada da mistura crua, com posterior queima por volta de
1.450°C em forno rotativo. Quando devidamente moido e misturado nas propor¢oes adequadas
com sulfato de célcio e adi¢Ges, dara origem ao cimento Portland. As matérias-primas mais
comuns para a fabricacéo do clinquer s&o o calcério, argila e minério de ferro, responséaveis em
sua composicao quimica pelos principais 6xidos componentes do clinquer, CaO, SiO2, Al.Oz e
Fe>Os3 (ABCP, 2002).

O clinquer Portland é constituido basicamente por quatro fases principais (Silicato
tricalcico — (Ca0)sSiO., Silicato dicélcico — (Ca0)2SiO2, Aluminato tricalcico — (Ca0)3Al.03,
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e Ferro aluminato tetracélcico — (Ca0)sAl>0sFe203), nas quais possuem maior influéncia na
determinacdo das propriedades, além de compostos menores, como Oxidos de célcio livres,
oxidos de sodio e potassio (denominados alcalis do cimento), de magnésio, manganés, fosfato,
fluoretos e sulfatos (MEHTA E MONTEIRO, 2008). Além dessas fases principais, podem estar
presentes varias outras fases menores: cal, periclasio, arcanita, aphthitalita e outros. De La Torre
(2012) relata as possiveis fases presentes no clinquer Portland como pode ser visto na Tabela
1.

Tabela 1. Detalhes estruturais das possiveis fases presentes no clinquer Portland (DE

LA TORRE 2012).

Fase Formula Sistema Cristalino Predominante
Alita Ca3Sio5 Monoclinico
Belita Ca2Sio4 Monoclinico
Celita Ca3AI206 Cubico
Ferrita Ca2AlFe05 Ortorrémbico
Cal Livre CaO Cubico
Periclasio MgO Cubico
Arcanita K2S04 Ortorrdmbico
Aphthitalita K3Na(S04)2 Romboédrico
Thenardita Na2S04 Ortorrdmbico
Ca-Langbenita Ca2K2(504)3 Ortorrdmbico

Sulfato-Spurrita

Ca5(Si04)2(S04)

Ortorrébmbico

Ellesteadita Cal0(Si04)3(S04)3Cl2 Hexagonal
Fluorellesteadite Calo(Si04)3(S04)3F2 Hexagonal
Mayenita Cal2Al14033 Cdbico

a) Silicato Tricalcico (C3S)

A Alita (C3S) é um dos constituintes essenciais do clinquer (40 a 70%) com influéncia

direta no endurecimento e na resisténcia mecéanica do cimento, em especial nos primeiros dias,
pode se apresentar em diferentes polimorfos com pequena variagdo em sua estrutura cristalina.
Sua estrutura cristalina é definida pela presenca de tetraedros independentes de SiO4 unidos por
cations intersticiais de calcio. O CsS puro contém 73,7% de CaO e 26,3% de SiO2, mas pode

apresentar até 4% de impurezas em sua composi¢do quimica.



34

A diferenca estrutural entre os polimorfos da alita afeta diretamente a coordenac¢ao dos
ions de célcio e dos atomos de oxigénio nos tetraedros de silicio, logo, para cada polimorfo ha
inimeras posi¢Oes atdbmicas para o calcio, com diferentes coordenacdes, podendo variar entre

atomos individuais devido a desordem na orientacdo dos tetraedros vizinhos (TAYLOR, 1997).

A cristalizacdo da alita se da a partir de um liquido a cerca de 1450°C na forma R
(romboédrica), transformando-se em formas de mais baixa temperatura com o resfriamento
(Figura 3). A alita T1 (triclinica) representa o composto puro quando resfriado a temperatura
ambiente. Em clinqueres industriais, devido as substituicdes ibnicas, as modificagdes mais
comuns em temperatura ambiente sdo M1 e/ou M3 (monoclinica), e T2 ocorre apenas raramente
(TAYLOR, 1997).

Figura 3. Temperaturas de transformac6es polimorficas da alita.

Fonte: Taylor, 1997.

Em altas temperaturas de formacéo, pequenos cristais se formam com alto contetdo de
ions substituintes podendo se transformar no polimorfo M3 durante o resfriamento até
temperatura ambiente. Em temperaturas mais baixas, formam cristais grandes e pobres em ions
substituintes, podendo transformar-se parcial ou completamente no polimorfo M1 (TAYLOR,
1997; MAKI 2004).

Esses polimorfos da alita (M1 e M3) podem influenciar diretamente o desenvolvimento
da forca durante a hidratacdo. Stanek e Sulovsky (2002) atribuem a forma polimoérfica M1,
estabilizada por SO3, o desenvolvimento de resisténcias mecanicas 10% superiores quando
comparado ao polimorfo M3. A proporc¢do dos processos de nucleacgdo e cristalizacdo da alita
e 0s teores dos constituintes menores na massa fundida (MgO e SO3) séo fatores decisivos na
estabilizacdo do polimorfo. Alta intensidade de nucleacdo e crescimento cristalino lento e
estavel juntamente com o aumento de MgO, estabilizam o polimorfo M3. Pelo contrario, a baixa
nucleacdo e alta taxa de crescimento, juntamente com o aumento de SO3, levam a estabilizacéo
do polimorfo M1. E possivel encontrar cristais contendo as duas formas polimérficas M1 e M3,

gue apresentam geralmente ndcleos de M1 e regides periféricas de M3, isso € possivel a partir
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da deposicdo do fundido que vai se enriquecendo em MgO no decorrer da cristalizacdo
formando M3. O Mg entra na estrutura da alita substituindo o Ca em suas posi¢oes
cristalogréficas (MAKI, 1992).

b) Silicato Dicélcico (C2S)

A Belita (C,S), embora ocorra em propor¢des menores que a alita, € um dos principais
constituintes do clinquer (5 a 20%), com influéncia direta na resisténcia mecanica do cimento
a médias e elevadas idades devido a sua taxa de hidratacdo mais lenta; apresenta cinco
polimorfos bem definidos com estruturas cristalinas nitidamente diferentes. Sua estrutura
cristalina é definida pela presenca de tetraedros independentes de SiO4 unidos por ions de
calcio. O C2S puro contém em média 65% de CaO e 35% de SiO,, mas pode apresentar de 4%
a 6% de O6xidos substituintes ou impurezas em sua composic¢ao quimica, sendo o Al,O3 e Fe203

0s principais

Segundo Mumme (1995), a belita se apresenta em cinco polimorfos distintos onde a
estrutura desses cristais é definida pelo arranjo dos ions calcio e rotacdo dos tetraedros de silicio.
Como pode ser visto na figura 4, o polimorfo y (ortorrémbico) de menor temperatura, estavel a
temperatura ambiente, transforma-se no polimorfo a a 800°C e no polimorfo an a 1160°C. Um
aquecimento superior a 1425°C produz o polimorfo a (hexagonal). Um resfriamento a 670°C

produz o polimorfo 3 (monoclinico).

Figura 4. Temperaturas de transformacdes polimorficas da belita — sob pressdo atmosférica.

500 °C 630-680 °C 1160 °C 1495 "C
B u'l- — Oy =— CL
FHO-880 "C

Fonte: Mumme, 1995.

As estruturas dos polimorfos an, oL e f derivam do aC>S pela perda progressiva de
simetria, caracterizada pelas mudancas na orientacdo dos tetraedros de silicio e pequenos

deslocamentos dos ions substituintes. Na belita, também ocorre uma alteracdo no nimero de
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coordenacdo do ion de célcio para cada polimorfo (MUMME, 1995). A estrutura da belita é
densa, o que dificulta a ocorréncia de solugdo sélida intersticial, sendo esperado que a fase
apresente solucdo sélida do tipo substitucional. Segundo Herfort (1997) a incorporagédo do
enxofre na estrutura da alita e belita se da nos sitios tetraédricos em substituicdo ao silicio,
sendo necessario um balanceamento de cargas a partir da incorporacéo do aluminio nos mesmos
sitios (3Si** «» S& + 2A1"),

¢) Aluminato Tricélcico

A Celita (C3A), embora ocorra em propor¢des bem menores que os silicatos, € também
um dos principais constituintes do clinquer (0 a 10%), sendo a fase mais reativa do clinquer, e
possui influéncia direta no tempo de pega do cimento. O C3A puro ndo apresenta polimorfo,
possui estrutura cristalina cubica, formada por ions de célcio e anéis com seis tetraedros AlOa.
A modificacdo polimérfica ocorre por variacdo composicional em sua estrutura cristalina
podendo conter 6xidos ou impurezas, em proporcdo de até 10% em peso, além de que a

incorporacdo de elementos alcalinos pode modificar sua simetria (TAYLOR, 1997).

No clinquer Portland industrial, o C3zA pode ser encontrado em sua forma cubica e
ortorrdbmbica ou a mistura de ambas. A forma ortorrémbica (prismatica) se mostra como um
material intersticial escuro e por vezes pseudotetragonal, s aparecendo quando estdo
disponiveis teores expressivos de alcalis. Na presenca de enxofre, os alcalis, ao invés de serem
incorporados pelos aluminatos ddo origem aos sulfatos alcalinos. A fase cubica e constituida de
cristais uniformes, xenomérficos a retangulares, com dimensdo variando de 1 a 60 pum
(KIHARA, 1990). O CsA juntamente com o CsAF, compdem a chamada fase intersticial,
formada a partir da cristalizacdo do material que se funde durante o processo de clinquerizacao.
A presenca dessas fases é fundamental, visto que os 6xidos de ferro e aluminio se comportam
como fundentes, facilitando as reacbes de clinquerizacdo e diminuindo a temperatura de

formacéo do clinquer.
d) Ferro-aluminato Tetracélcico
A Ferrita (C4AF) € um dos principais constituintes do clinquer (10 a 12%) com baixa

reatividade hidraulica e influéncia direta na resisténcia a corrosao quimica do cimento. A ferrita

corresponde a um ponto da solugdo sélida continua compreendida entre os extremos CaF



37

(CazFe20s) e 0 C2A (Ca2Alz0s), supondo que o CsAF seja a composicdo mais estavel, €
utilizada para representacdo. O C4AF puro contém em media 46% de CaO e 21% de Al2Oz e
33% de Fe203 (TAYLOR, 1997).

O cimento Portland é um aglomerante hidraulico amplamente empregado na construcao
civil, composto essencialmente por clinquer e gesso, cuja finalidade é regular o tempo de pega
e evitar o endurecimento imediato da pasta. Em formulacdes comerciais, também é comum a
presenca de calcario moido, geralmente entre 5% e 10%, que contribui para complementar a
curva granulométrica do cimento e participa ativamente dos mecanismos iniciais de hidratacdo
(NEVILLE, 2013). A depender do tipo e do teor das adic¢Bes ativas incorporadas, como escorias
granuladas, materiais pozolanicos e adi¢cdes carbonaticas, as normas brasileiras classificam o
cimento Portland em diferentes categorias. Entre esses, destaca-se o CP I1-Z, cimento composto
com adicao de pozolanas, atualmente um dos mais utilizados no pais devido ao equilibrio entre
desempenho mecénico, durabilidade e custo (ABCP, 2002; ABCP, 2009).

O processo de hidratacdo do cimento corresponde a uma sequéncia complexa de reacdes
quimicas que se inicia de forma espontanea ao contato com a agua, liberando calor e formando
produtos hidratados responsaveis pela resisténcia e pela evolugdo microestrutural do material.
Esse processo é influenciado por fatores como finura e composicdo do cimento, relacdo
agua/cimento, temperatura de cura e presenca de aditivos (CASTRO, 2009). A hidratacao
adequada é essencial para o desenvolvimento das propriedades mecanicas e da durabilidade,

conforme também enfatizado por Bastos (2023).

A composicdo final do cimento depende diretamente das caracteristicas do clinquer,
cuja mineralogia resulta da combinacdo entre a composicdo quimica da farinha crua, sua
granulometria, a presenca de elementos menores e as condi¢es de queima e resfriamento no
interior do forno rotativo. Assim, a performance final do cimento Portland deriva de uma
interacdo complexa entre sua composi¢do quimico-mineraldgica, as condi¢des de hidratacdo e
o0s procedimentos de cura. Tais fatores justificam seu amplo uso global, sendo esse material

superado apenas pela agua em volume consumido pela sociedade (ABCP, 2009).

Em um cenério pericial no qual se faca necessaria a investigacdo direta do cimento, a
analise do clinquer apresenta-se como uma abordagem estratégica e tecnicamente mais robusta,

uma vez que este constitui a fase base do material, isenta das adi¢cbes minerais (como filer
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calcério, escdria ou pozolanas) que podem variar conforme o tipo de cimento comercial. Por se
tratar de um material mais “puro”, o clinquer preserva de forma mais fiel as caracteristicas
mineraldgicas e quimicas inerentes ao processo de fabricacéo, permitindo uma avaliagdo mais
precisa de parametros como composicdo de fases (alite, belite, aluminatos e ferritas),
cristalinidade e possiveis variacdes de processo (TAYLOR, 1997; SCRIVENER et al., 2016).

Logo, em situacbes futuras de pericia envolvendo suspeitas de ndo conformidade,
substituicdo de materiais ou inconsisténcias em especificagdes técnicas, a existéncia de
parametros previamente estudados para o clinquer constitui um diferencial metodoldgico
relevante, possibilitando analises comparativas mais confiaveis e fundamentadas. Assim, a
incorporacdo do estudo do clinquer, em conjunto com argamassas e concretos, amplia o escopo
investigativo e fortalece a rastreabilidade dos materiais cimenticios, alinhando-se as diretrizes

de caracterizacdo composicional estabelecidas na literatura técnica.

3.2.2. ARGAMASSAS

A argamassa é um material primordial para qualquer obra na construcdo civil, seja ela
utilizada como revestimento de paredes, tetos e pisos ou, assentamentos em alvenarias de
vedacdo e estrutural. A ABNT NBR 13.281:2005 define as argamassas como uma mistura
homogénea de agregado(s) miudo(s), aglomerante(s) inorganico(s) e agua, contendo ou néo
aditivos, com propriedades de aderéncia e endurecimento, podendo ser dosadas em obra ou em
instalacdo propria. Para qualificar a aplicagcdo da argamassa, a ABNT estabelece pardmetros
normativos para algumas propriedades do material, como a trabalhabilidade, retencdo de agua,

teor de ar incorporado e resisténcia de aderéncia por exemplo.

O comportamento ideal para uma argamassa € que apresente no estado plastico, boa
trabalhabilidade e capacidade de retencdo de &gua adequada para garantir a hidratacdo do
cimento, e no estado endurecido apresente boa resisténcia de aderéncia/cisalnamento e boa
resiliéncia. Essas argamassas devem ainda: permitir deformacgdes necessarias para os diversos
tipos de ambientes/situacBes; suportar/aderir aos blocos; resistir as cargas atuantes sem
apresentar rupturas; ter adequada resisténcia a compressdo, a tracdo e ao ataque de agentes
quimicos, dentre outros (MARTINELLI, 1989; SANTOS, 2014).
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3.2.2.1 CONSTITUICAO DAS ARGAMASSAS

a) Cimento Portland

O cimento Portland é composto de clinquer e adi¢cbes minerais. A flexibilidade da sua
composicao possibilita a producdo de diversos tipos de cimentos com diferentes propriedades
quimicas e mecanicas. O Clinquer, principal componente do cimento Portland, é obtido através
de um processo de sinterizacdo por volta de 1.450°C. Quando devidamente moido e misturado
nas proporcdes adequadas com sulfato de célcio e adi¢bes, daré origem ao cimento Portland.
As matérias-primas mais comuns para a fabricacdo do clinquer sdo o calcério, argila e minério
de ferro, responsaveis em sua composi¢do quimica pelos principais 6xidos componentes do
clinquer, CaO, SiO», Al,03 e Fe;03 (ABCP, 2002; MEHTA E MONTEIRO, 2008).

b) Agua

A &gua é responsavel por ativar as reacdes quimicas do aglomerante, e deve atender a
certas qualidades, ndo podendo conter impurezas e ainda estar dentro dos parametros

recomendados pelas normas técnicas a fim de que garantam a homogeneidade da mistura.

c) Areia/Agregado

As areias provém da desagregacdo das rochas. Do ponto de vista quimico, podem
distinguir-se dois grupos principais: as areias siliciosas (quartzosas e graniticas) e as areias
calcarias. Os agregados influenciam o comportamento da argamassa tanto no seu estado fresco
guanto no desempenho do revestimento, além de apresentar cerca de 60% a 80% do consumo
dos materiais da argamassa pronta. Os agregados podem afetar a coesdo, consisténcia e
trabalhabilidade, em compdsitos cimenticios no estado fresco, e a resisténcia a compressao,
estabilidade dimensional, durabilidade, resisténcia a abrasdo e aspecto visual no estado
endurecido (CARASEK, 2010).

d) Cal Hidratada

A ABNT NBR 7175:2003 define a cal hidratada como um p0 seco obtido a partir da

hidratacdo adequada da cal virgem. A cal é um aglomerante que endurece devido a sua reacéo
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de carbonatacdo originando o carbonato de célcio. A cal possui propriedades plastificantes e de
retencdo de agua, proporcionando melhor trabalhabilidade e maior produtividade na execugdo
do revestimento, além de influenciar em algumas propriedades fisico-mecanicas das
argamassas no estado endurecido, melhorando a resisténcia a compressao e a aderéncia a tragéo.
A cal quando adicionada a argamassa pode aumentar a resisténcia a penetracdo de agua,
garantindo maior durabilidade das construgdes (RAGO, 1999).

3.2.2.2. PROPRIEDADES REQUERIDAS PARA AS ARGAMASSAS

Para a argamassa no estado fresco ou plastico, devem ser avaliadas algumas
propriedades importantes que interferem na qualidade final da argamassa, que sdo: a
consisténcia, a trabalhabilidade, a plasticidade, a retencdo de agua, o teor de ar incorporado e a

adesdo inicial.

e Trabalhabilidade: determina a facilidade de manuseamento da argamassa ao ser
misturada, transportada e aplicada. E resultante de outras propriedades, como a
consisténcia, a plasticidade, a retencdo de agua, a densidade e a adeséo inicial.

e Consisténcia e plasticidade: A consisténcia esta associada a capacidade da
argamassa deformar-se sob a acdo de cargas e é influenciada pela quantidade de agua
na mistura, a plasticidade esta relacionada com a capacidade de a argamassa manter-
se deformada apds a reducdo das tensdes de deformacdo. Ambos remetem a
trabalhabilidade e s&o influenciadas pelo teor de agua, teor de ar incorporado e pelo
processo da mistura.

e Retencdo de agua: estd associada a capacidade da argamassa manter a sua
trabalhabilidade quando sujeita a solicitacbes que provocam perda de agua de
amassamento, que pode ser por evaporacdo e por absorcdo de &gua da base,
interferindo no processo de acabamento e na retracdo plastica. A retencdo de dgua
também permite que as reacfes quimicas de endurecimento dos aglomerantes
ocorram de maneira mais gradativa, proporcionando adequada hidratagdo do cimento
e consequentemente aumento de resisténcia mecanica e a durabilidade do material.

e Teor de ar incorporado: a porosidade da argamassa esta relacionada com 0s
materiais da sua composicdo, modo de aplicacdo, processo de cura, textura e

porosidade da base onde sera aplicada. O percentual de porosidade da argamassa, 0
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tipo e a distribuicdo dos poros em sua microestrutura permitem avaliar o desempenho
da argamassa (QUARCIONI, 2009).

e Adesdo inicial: é a capacidade da argamassa, no estado fresco, unir-se a uma base
que depende das caracteristicas de trabalhabilidade da argamassa e do substrato onde
ela sera aplicada. A reducéo da tensdo superficial da pasta propicia um maior contato
com os grdos de agregado e com a base, melhorando a adesdo. A cal na argamassa
contribui para a diminui¢do da tensdo superficial e consequentemente melhora na

adesdo da argamassa ao substrato.

Para a argamassa no estado final ou endurecido, devem ser avaliadas algumas
propriedades importantes que garantem o bom desempenho da argamassa ao longo da sua vida
uatil, como: a resisténcia mecénica, a durabilidade, a retracdo, a capacidade de absorver

deformacdes e a aderéncia ao substrato.

e Retracao: ocorre devido a perda rapida de 4gua de amassamento e pelas reacfes na
hidratacdo dos aglomerantes, ocasionando fissuras na estrutura. As argamassas ricas
em cimento apresentam maior probabilidade para o surgimento de fissuras durante a
secagem. E importante que a secagem da argamassa ocorra lentamente, para que se
tenha tempo suficiente em atingir uma resisténcia a tracao necessaria para suportar
as tensdes internas que surgirem.

¢ Resisténcia de aderéncia a tracdo: a ABNT NBR 13528:2010 define a resisténcia
de aderéncia a tracdo como a tensdo maxima suportada por uma area limitada de
revestimento, na interface de avaliacdo, quando submetido a um esfor¢o normal de
tracdo. E a propriedade do revestimento em se manter fixo ao substrato, apresentando
resisténcia as tensdes normais e tensGes tangenciais que surgem na interface
base/revestimento.

e Capacidade de absorver pequenas deformacdes: a argamassa deve apresentar
capacidade de absorver pequenas deformacgdes de modo a ndo comprometer a sua
aderéncia e durabilidade. Esta propriedade da argamassa esta associada ao modulo
de elasticidade e a resisténcia mecanica das argamassas, podendo influenciar na
fissuracéo e na aderéncia dos revestimentos (MEHTA E MONTEIRO, 2008).

e Resisténcia a tracdo na flexdo e a compressdo: a resisténcia mecénica das

argamassas diz remete a sua capacidade de suportar esforcos mecanicos de diversas



42

origens, que s@o as tensdes simultaneas de tracdo, compressdo e cisalhamento. A
resisténcia mecanica pode variar dependendo das diferentes solicitagbes em que a
argamassa esta submetida. Estas solicitacbes podem provocar fissuras ou falha na
aderéncia entre a argamassa e a base, que devem ser combatidas pela resisténcia

mecéanica das argamassas.

3.2.2.3 TRACOS DE ARGAMASSAS

E sabido que os constituintes da argamassa influenciam diretamente e isoladamente
como € o caso das areias e ligantes, porém, a dosagem relativa entre 0s constituintes
desempenha papel significativo nas propriedades finais. O traco de uma argamassa pode ser
definido como sendo a proporcdo ou dosagem de cada componente que entra na sua
composic¢do. A determinacdo quantitativa da proporcéo ligante/agregado é um passo importante
no processo laboratorial de investigacao, pois esta proporgéo afeta a retracdo das argamassas, a
porosidade e a microestrutura, parametros que tém uma grande influéncia nas propriedades

fisico-mecéanicas da argamassa, afetando diretamente o desempenho final da estrutura.

O trago das argamassas influencia na resisténcia mecéanica, de tal forma que a resisténcia
a tracdo e a compressao evolui com limitadas adi¢des de cal. Porém, quando esse volume cresce
significativamente, a resisténcia a compressdo e o0 modulo de elasticidade decresce. Quanto
maior o teor de cimento, maior sera a resisténcia a compressdo, tracao e rigidez, e, quanto maior
a relacdo agua/cimento, menor sera a resisténcia a compressao e a tracdo das argamassas

convencionais mistas de cimento, cal e areia (QUARCIONI, 2005).

No ambito da engenharia forense aplicada a obras publicas, a necessidade de pericia em
edificaces prontas é recorrente. Entre essas demandas, a averiguacao do traco de argamassa
utilizado na obra, especialmente de composi¢Ges usuais como 1:2:8 (traco em volume), assume
papel central, pois o trago constitui pardmetro técnico obrigatorio em editais de licitacdo e €
determinante para a conformidade, desempenho e seguranca das construcoes
(ALBUQUERQUE, 2025).

Diante da complexidade envolvida em periciar estruturas ja concluidas, torna-se
essencial o desenvolvimento de metodologias capazes de correlacionar evidéncias

microestruturais com caracteristicas macroestruturais, permitindo identificar, com rigor
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técnico, o trago originalmente empregado. Essa abordagem, que parte da analise do material
em escala macro e progride até seus constituintes fundamentais, possibilita identificar com
precisdo a proporcao dos agregados e do ligante. Assim, a determinacéo do traco torna-se um
elemento-chave para avaliar a conformidade da obra com o que foi contratado, além de
subsidiar diagndsticos de desempenho, durabilidade e possiveis irregularidades em obras

publicas.

3.2.3. CONCRETO

O concreto ocupa papel central na construgdo civil mundial, sendo indispensavel em
edificacbes, pavimentacdes e obras de infraestrutura. De acordo com a ABNT NBR
12655:2015, é definido como uma mistura homogénea de cimento, agregados e agua, com
possivel inclusdo de aditivos ou adi¢cBes minerais, que desenvolve resisténcia e durabilidade ao
longo do tempo. Essa norma também estabelece diretrizes para dosagem, preparo, transporte e

controle tecnologico, etapas essenciais para garantir o desempenho do material.

Conforme destaca Pinheiro (2010), o concreto apresenta uma estrutura interna de
natureza complexa e heterogénea, o que torna sua analise um desafio continuo no campo da
engenharia de materiais. A compreensao aprofundada das propriedades e das interacGes entre
0s materiais constituintes é essencial para o entendimento das caracteristicas macroscopicas e
do comportamento global do concreto. Nesse contexto, Neville (2013) propGe trés perspectivas
complementares de interpretacdo do material: na primeira, o cimento € considerado o
componente fundamental, sendo o0s agregados empregados apenas como material de
enchimento; na segunda, os agregados gratdos sdo concebidos como blocos estruturais
interligados pela argamassa; e, na terceira, o concreto é descrito como um sistema bifasico
composto pela pasta de cimento e pelos agregados, cujas propriedades resultam da interacdo

fisica e quimica entre essas duas fases.

O comportamento do concreto esta diretamente relacionado a qualidade de seus
constituintes e as condi¢gfes de mistura, adensamento e cura. A variagdo na proporcdo e nas
caracteristicas dos materiais utilizados resulta em diferentes niveis de resisténcia e
trabalhabilidade, sendo o processo de definicdo dessas proporc6es conhecido como dosagem.

A evolucdo da microestrutura durante a hidratagdo do cimento é determinante para o
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desempenho final do material, sendo influenciada pela relacdo agua/cimento, pela compactacéo
e pela presenca de vazios ou microfissuras (MEHTA E MONTEIRO, 2008; NEVILLE, 2013).

Durante sua producdo, o concreto passa por duas fases distintas. Na fase inicial, o estado
fresco, deve apresentar boa trabalhabilidade e coes&o, possibilitando mistura, transporte,
lancamento e adensamento adequados. Na fase seguinte, com o avango das reacOes de
hidratacdo, ocorre o endurecimento, conferindo ao material elevada resisténcia mecanica,
durabilidade e estabilidade volumétrica (HELENE; ANDRADE, 2010).

3.2.3.1. CONSTITUICAO DO CONCRETO

a) Cimento Portland

O cimento Portland é o principal aglomerante utilizado na producdo de concretos. E
composto por clinquer, gesso e adi¢cbes minerais, conforme a ABNT NBR 16697:2018, que
classifica os cimentos quanto a sua composicao e caracteristicas.

Durante a hidratacdo, o cimento reage com a adgua formando compostos hidratados,
como o silicato de célcio hidratado (C-S-H) e o hidroxido de célcio, que conferem resisténcia
ao concreto (MEHTA E MONTEIRO, 2008). As reagdes de hidratagdo ocorrem principalmente
com as fases alita (CsS) e belita (C:S), responséveis pelo ganho de resisténcia nas idades iniciais

e finais, respectivamente (NEVILLE, 2011).

b) Agua

A agua desempenha funcdo essencial na composicdo do concreto, sendo o agente
responsavel por iniciar as reacdes de hidratacdo do cimento e conferir a trabalhabilidade
necessaria a mistura. Para que o processo de hidratacao ocorra de forma adequada e 0 material
atinja o desempenho esperado, € indispensavel que a agua utilizada apresente qualidade
compativel com os requisitos estabelecidos pela ABNT NBR 15900-1:2009. Essa norma define
que a agua destinada ao preparo do concreto deve estar livre de impurezas prejudiciais, como
Oleos, substancias orgéanicas, sais ou dlcalis, uma vez que tais contaminantes podem

comprometer a resisténcia mecanica e reduzir a durabilidade do compdsito cimenticio.
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Entre os parametros de controle mais relevantes na producgéo do concreto destaca-se a
relacdo agua/cimento (a/c), que exerce influéncia direta sobre a porosidade, a resisténcia e a
durabilidade do material. VValores elevados dessa relacéo tendem a aumentar o volume de vazios
capilares na matriz endurecida, resultando em concretos mais permeaveis e suscetiveis a

processos de deterioracdo e perda de desempenho ao longo do tempo (HELENE, 1993).

c) Agregados

Os agregados correspondem, em média, de 70% a 80% do volume total do concreto,
exercendo influéncia direta sobre suas propriedades fisicas, mecanicas e de durabilidade. De
acordo com as normas ABNT NBR 7211:2019 e NBR NM 248:2003, esses materiais Sao
classificados em middos, geralmente representados por areias naturais ou artificiais, e graidos,

constituidos por britas ou seixos rolados.

As caracteristicas intrinsecas dos agregados afetam significativamente o
comportamento do concreto, tanto no estado fresco quanto no endurecido. Agregados com
superficie mais &spera e formas angulosas tendem a aumentar a aderéncia a pasta de cimento,
favorecendo a resisténcia mecénica, ainda que reduzam a trabalhabilidade. Em contrapartida,
agregados de formas mais arredondadas proporcionam maior fluidez a mistura, facilitando o
adensamento e o lancamento do concreto (MEHTA E MONTEIRO, 2008; NEVILLE, 2011).

Outro aspecto de grande relevancia refere-se a reatividade potencial entre os agregados
e os alcalis presentes no cimento, fenbmeno conhecido como reacdo alcali-agregado. Esse
processo pode ocasionar expansdes indesejaveis e fissuras ao longo do tempo, devendo,
portanto, ser identificado e controlado conforme os procedimentos estabelecidos pela ABNT
NBR 15577:2018. Helene e Andrade (2010) ressaltam que a auséncia de agregados em uma
matriz cimenticia resultaria em elevada retracdo e consequente fissuragdo, uma vez que esses
materiais atuam como elementos estabilizadores da variacdo volumétrica. Assim, além de
conferir rigidez e resisténcia, os agregados contribuem para a reducdo das deformacdes e para

0 equilibrio dimensional do concreto.

d) Adicdes e Aditivos
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As adi¢fes minerais (como silica ativa, metacaulim, cinza volante e escdria de alto-
forno) sdo materiais finamente divididos, adicionados ao concreto com o objetivo de modificar
suas propriedades fisicas e quimicas, contribuindo para o aumento da resisténcia e da
durabilidade. Essas adi¢des sdo regulamentadas pela ABNT NBR 12653:2014.

Os aditivos quimicos, por sua vez, sdo substancias introduzidas em pequenas
quantidades (geralmente < 5% da massa do cimento) para modificar as caracteristicas do
concreto fresco ou endurecido. Entre os mais comuns estdo os plastificantes,
superplastificantes, incorporadores de ar, retardadores e aceleradores de pega, todos
normatizados pela ABNT NBR 11768-1:2019.

3.2.3.2. PROPRIEDADES REQUERIDAS PARA O CONCRETO

Para o concreto no estado fresco, devem ser avaliadas algumas propriedades importantes
que interferem na sua qualidade, que sdo: a trabalhabilidade, a consisténcia, a coesdo e

agregacao.

e Trabalhabilidade: A trabalhabilidade é a principal propriedade do concreto no
estado fresco, pois determina sua facilidade de mistura, transporte, lancamento e
adensamento, sem ocorréncia de segregacao ou exsudacdo. De forma geral, expressa
o0 grau de facilidade com que a massa pode ser moldada e compactada, mantendo sua
homogeneidade. Essa caracteristica depende de fatores intrinsecos, como a relacao
agual/cimento, o tipo de cimento, a granulometria e a forma dos agregados, bem como
do teor de argamassa, e também de fatores extrinsecos, como a temperatura ambiente,
as condicdes de transporte, 0os métodos de lancamento e a disposicdo das armaduras
(HELENE; ANDRADE, 2010). E avaliada pelo ensaio de abatimento do tronco de
cone, conforme ABNT NBR NM 67:1998.

e Consisténcia: A consisténcia esta intimamente ligada a trabalhabilidade, sendo
entendida como a fluidez ou mobilidade do concreto fresco. Representa a capacidade
da mistura de se deformar sob seu proprio peso, caracteristica que influencia
diretamente a facilidade de manuseio e de compactacdo do material (HELENE;
ANDRADE, 2010). Neville e Brooks (2013) definem a consisténcia como a aptidédo
de uma substancia para manter sua forma ou para fluir, dependendo do teor de agua

incorporada e da distribuicdo granulométrica dos agregados.
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Coesdo e Segregacao: A coesdo é a propriedade que garante a integridade da mistura
de concreto, mantendo os componentes bem distribuidos e evitando a separacao entre
a pasta de cimento e os agregados. Um concreto coeso apresenta homogeneidade e
estabilidade, o que resulta em maior resisténcia e durabilidade ap6s o endurecimento
(MEHTA E MONTEIRO, 2008). Por outro lado, a segregacédo consiste na separacao
dos constituintes da mistura, resultando em uma distribuicdo desigual dos agregados
e da argamassa. Segundo Neville e Brooks (2013), trata-se de um processo natural
em materiais heterogéneos que pode ocorrer durante o transporte, o lancamento ou o
adensamento. Felipe e Reis (2008) destacam que o equilibrio entre fluidez e coesao
é fundamental para evitar a segregacdo e o exsudato. O concreto deve apresentar
escoamento suficiente para preencher todos os espacos das férmas e contornar as
armaduras, sem que ocorra separacdo dos componentes. Dessa forma, assegura-se a

homogeneidade da mistura e o desempenho estrutural adequado apds a cura.

Para o concreto no estado endurecido, devem ser avaliadas algumas propriedades

importantes que garantem o bom desempenho da estrutura ao longo da sua vida util, como

resisténcia a compressdo, modulo de elasticidade, retracdo, fluéncia, durabilidade e aderéncia

aco-concreto.

Resisténcia a compressdao: A resisténcia a compressdao € a propriedade mais
representativa do concreto no estado endurecido e constitui o principal parametro de
dimensionamento estrutural. Essa resisténcia expressa a capacidade do material de
suportar tensbes compressivas sem ruptura e esta diretamente relacionada a qualidade
da matriz cimenticia e a interacdo entre seus componentes.

Segundo Mehta e Monteiro (2008), diversos fatores influenciam o valor obtido, entre
eles: o tipo e a proporcao dos materiais constituintes, a relacdo agua/cimento, o teor
de agregados, as condi¢des de compactacdo e o processo de cura. RelagOes a/c mais
elevadas aumentam a porosidade da pasta e reduzem a resisténcia final, enquanto
uma cura adequada favorece a formacdo continua de produtos de hidratacao,
garantindo maior densidade e resisténcia. Alem disso, o principio do empacotamento
de particulas contribui para 0 aumento da resisténcia, uma vez que a reducdo de
vazios internos melhora a transmissao de tensdes e eleva a compacidade da mistura.
Moadulo de Elasticidade: O mddulo de elasticidade expressa a rigidez do concreto e

indica sua capacidade de se deformar elasticamente sob tensdo. Essa propriedade
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representa a relacdo entre a tensdo aplicada e a deformacéao correspondente no limite
elastico do material. De acordo com a ABNT NBR 8522:2021, o ensaio é realizado
em corpos de prova cilindricos, submetidos a cargas axiais controladas, o0 que permite
a determinacdo dos modulos estatico e dinamico.

O modulo de elasticidade depende fortemente da natureza e da rigidez dos agregados,
da resisténcia da pasta de cimento e da relagdo entre esses constituintes. Concretos
com agregados de maior densidade e resisténcia tendem a apresentar modulos mais
elevados, refletindo maior capacidade de redistribuicdo de tensGes e menor
deformabilidade (NEVILLE, 2011). Essa propriedade é particularmente importante
em estruturas sujeitas a deformacoes limitadas, como pilares e lajes de grande véo.
Retracdo e Fluéncia: As variacdes volumétricas que ocorrem ao longo do tempo,
conhecidas como retracéo e fluéncia, constituem fenémenos intrinsecos ao concreto
endurecido e podem afetar significativamente o desempenho estrutural. A retracédo
consiste na reducdo volumétrica da pasta cimenticia, decorrente da evaporacdo da
agua livre e da continuidade das reacdes de hidratacdo, enquanto a fluéncia
corresponde a deformacdo lenta e progressiva do material quando submetido a
tensdes constantes (NEVILLE, 2011).

Esses efeitos, quando excessivos, podem provocar fissuras, deslocamentos
diferenciais e perda de rigidez, comprometendo a durabilidade e a estabilidade da
estrutura. A intensidade desses fendmenos depende de fatores como a composic¢ao
do concreto, o teor de agua, as condicdes ambientais e o tipo de cura aplicada. O
controle adequado da retracdo e da fluéncia é essencial para evitar deformagoes
indesejadas e garantir o desempenho a longo prazo.

Durabilidade: A durabilidade esta associada a capacidade do concreto de resistir a
acao de agentes agressivos do meio ambiente sem perda significativa de desempenho.
Essa propriedade depende, sobretudo, da baixa permeabilidade e da qualidade da
cura, que asseguram a integridade da microestrutura e a protegéo contra a penetragao
de substancias nocivas (HELENE, 1993).

Entre os principais agentes de degradacgéo estdo os ions cloreto e sulfato, o dioxido
de carbono (CO:) e, em climas frios, os ciclos de gelo e degelo. A presenca desses
agentes pode desencadear processos como a corrosao das armaduras, a expansao por
reacdo alcali-agregado e a carbonatacdo, o que leva a perda de resisténcia e a

deterioracdo prematura da estrutura. Assim, o projeto de um concreto duravel requer
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o controle rigoroso da relacdo dgua/cimento, o uso de adi¢cGes minerais adequadas e
a execucdo de uma cura eficiente.

e Aderéncia Aco-Concreto: A aderéncia entre o aco e o concreto é um dos aspectos
mais relevantes para 0 comportamento composto das estruturas de concreto armado.
Essa interacdo garante a transmissdo eficiente de esforgos entre os dois materiais,
permitindo que trabalhem de forma solidaria sob carregamento. A ABNT NBR
6118:2023 estabelece os critérios e parametros de projeto que asseguram a adequada
aderéncia e o desempenho conjunto da estrutura.

A eficiéncia dessa ligacdo depende de fatores como a rugosidade superficial das
barras, o recobrimento do concreto, a qualidade da mistura e a presenca de fissuras
ou agentes agressivos. Uma boa aderéncia impede o deslizamento relativo entre o
aco e o concreto, assegurando que as tensdes sejam transferidas de maneira uniforme,

0 que € essencial para a seguranca e durabilidade das estruturas armadas.

3.2.3.3. DOSAGEM E TRACOS DE CONCRETO

A dosagem do concreto consiste na definicdo das proporcdes ideais entre cimento,
agregados, agua e aditivos para atingir propriedades especificas de resisténcia, durabilidade e
trabalhabilidade, com o menor consumo possivel de materiais. De acordo com a ABNT NBR
12655:2015, o trago é expresso como a propor¢do em volume dos constituintes do concreto,
normalmente representado na forma cimento: agregado mitdo: agregado graido. O método de
dosagem mais amplamente utilizado no Brasil € o Método IPT/EPUSP, desenvolvido por
Helene e Terzian (1993). Esse método considera simultaneamente pardmetros de
trabalhabilidade, resisténcia mecanica e durabilidade, permitindo a definicdo de uma relagéo

agua/cimento (a/c) otimizada e 0 consumo minimo de pasta.

No contexto de obras publicas, torna-se fundamental identificar e caracterizar a
composicao real do concreto aplicado em campo, uma vez que o trago especificado no edital
estabelece propriedades minimas de resisténcia e consumo de cimento. Qualquer desvio, como
reducdo indevida de cimento, adi¢do excessiva de &gua ou substituicdes ndo autorizadas, pode
resultar em patologias, queda de desempenho ou até superfaturamento técnico (VELHO, 2017,
DEUTSCH, 2023).
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3.3. TECNICAS INTEGRADAS PARA CARACTERIZACAO DE
COMPOSITOS CIMENTICIOS

A investigacdo da autenticidade e da qualidade dos materiais empregados em uma obra
requer métodos analiticos precisos e reprodutiveis. Os materiais de constru¢do, como
argamassas, concretos e revestimentos, apresentam variabilidade composicional que pode
mascarar desvios intencionais, como a substituicdo de agregados, o aumento da proporcdo de

areia em relagcdo ao cimento ou 0 uso de adi¢cdes minerais ndo especificadas.

A escolha das técnicas de caracterizacdo € um aspecto critico no processo de
caracterizacdo de elementos estruturais, pois cada técnica possui suas préprias vantagens e
limitacBes. Ao integrar diversas abordagens, busca-se reduzir as limitacdes individuais de cada
técnica, proporcionando uma visdo mais completa e confiavel da composicao e caracteristicas
das amostras. Essa abordagem integrativa permite identificar os constituintes fundamentais dos

materiais cimenticios e também compreender suas interacdes e caracteristicas microestruturais.

Para o estudo e caracterizacdo desses materiais, diversas técnicas microestruturais sao
utilizadas, entre as quais se destacam a Difracdo de Raios X (DRX), empregada na identificacdo
e quantificacéo das fases cristalinas presentes; a Microscopia Eletronica de Varredura (MEV),
gue permite observar a morfologia e a textura das particulas, além das interfaces entre os
componentes; e a Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), acoplada ao MEV, que
possibilita a analise quimica elementar e a correlacdo composicional das fases identificadas
(CALLISTER, 2020; SCRIVENER et al., 2016; TAYLOR, 1997; LI et al., 2024).

No presente trabalho, serdo utilizadas essas trés técnicas em conjunto, por se tratarem
de ferramentas consolidadas e amplamente reconhecidas para a caracterizacdo microestrutural
e mineralogica de materiais cimenticios, permitindo correlacionar a composicéo cristalina e
guimica dos materiais com seu comportamento em campo, fornecendo subsidios robustos para

analises periciais em obras publicas.

Essas tecnicas permitem ndo apenas identificar as causas de falhas construtivas, mas
também verificar a conformidade dos materiais empregados com as especificacdes contratuais

e normativas. A integracao disciplinada entre analise mineraldgica, microestrutural e quimica
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possibilita identificar desvios intencionais de trago, uso de insumos de qualidade inferior ou

adulteracdo de misturas, todos elementos que podem configurar superfaturamento ou fraude.

3.3.1. DIFRACAO DE RAIOS-X E O METODO RIETVELD

Os raios X sdo radiacdes eletromagnéticas que ao incidirem em um material cristalino,
interagem com seus elétrons, que serdo excitados e vibrardo com a mesma frequéncia do feixe
incidente emitindo raios-X em todas as direcdes com a mesma frequéncia do feixe incidente,
logo, cada 4&tomo pode ser visto como uma fonte de emissdo esférica de radiacdo (principio de

Huyghens).

Ao se incidir um feixe de raios-X sobre um cristal, onde os &tomos estdo regularmente
espacados, cada atomo serd uma fonte de emissdo esférica de radiacdo interferindo-se
mutuamente. Nestas condi¢cdes podera haver interferéncias construtivas em angulos
determinados pela Lei de Bragg (Equacdo 1) e/ou interferéncias destrutivas nas demais
diregBes. A difracdo ocorrera quando houver espalhamento dessa radia¢éo incidente ocorrendo
interferéncia construtiva em angulos especificos. Para que isso seja possivel, é necessario que
o comprimento de onda da radiagéo incidente seja da mesma ordem de grandeza da distancia

entre os planos atdbmicos da estrutura cristalina (CULLITY, 1967).

As superposicdes de duas ondas podem ocorrer de trés modos: dobrando a intensidade,
se interferindo ou se anulando completamente. Esta situacdo € que define o espectro dos Raios-
X da analise de uma estrutura cristalina. Considere os planos cristalinos formados por atomos

ordenados conforme mostra a Figura 5.
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Figura 5. Esquema da difracdo de Bragg.

Fonte: Jenkins, 1996.

A lei de Bragg estabelece as condicGes necessarias para que as interferéncias

construtivas acontegam dadas por:

nA =2dsené 1)

Onde: n=123,... 4 é comprimento de onda dos raios-X em Angstrom (A), d é

distancia interplanar, f é o angulo de incidéncia ou reflexdo do feixe incidente.

Cada cristal possui uma relacdo geométrica entre o espacamento basal e os parametros
de rede. Ao analisar o padrdo de difracdo de um cristal verificam-se diferentes intensidades para
os picos referentes a diferentes planos. Baseado nos aspectos geométricos da Lei de Bragg
espera-se que 0s picos apresentem a mesma intensidade visto que hé interferéncia construtiva,
porém, ha vérios aspectos fisicos que interferem na intensidade. Um aspecto a ser considerado
é o fator de espalhamento atdmico, que indica o quanto um atomo pode espalhar a um dado
angulo e certo comprimento de onda. Tais interferéncias podem estar relacionadas a fatores
instrumentais, intrinsecos ao material ou a preparacdo de amostras, que podem influenciar a
intensidade, posi¢éo angular e a forma dos picos de um difratograma (KLUG E ALEXANDER,
1974).

O aspecto mais importante dos calculos de intensidade é o fator de estrutura. Este termo

refere-se a interferéncia entre os atomos de dispersdo em uma célula unitaria de um cristal. Se
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houver mais de um atomo em uma célula unitéaria (por exemplo, uma rede cubica centrada na
face tem quatro &tomos em uma célula unitéria), a intensidade de certos planos cristalogréaficos
pode se tornar extinta devido a interferéncia entre atomos em diferentes planos (BLEICHER e
SASAZAKI, 2000).

O fator de estrutura de intensidade pode ser calculado pelo fator de estrutura Fhi como

mostra a Equacéo 2.

N
Frii = Z fnexp [2wiChu, + kv, 4+ lw,)]
n )

Assim como o fator de espalhamento atémico (f), o fator de estrutura € um quociente de
duas amplitudes, no caso, a amplitude da onda espalhada por todos os &tomos da célula unitaria
e a amplitude da onda espalhada por um elétron, ou seja, deve-se calcular o somatoério para
todos os N atomos na célula unitaria. A razdo de F ser um nimero complexo (observe o i no

expoente de €) é que ele expressa tanto a amplitude quanto a fase da onda.

A partir do difratogramas obtido para um material € possivel ler informacGes sobre as
propriedades dos diferentes compostos cristalinos. Materiais cristalinos podem ser analisados
de acordo com os seguintes métodos: analise qualitativa e quantitativa de fases, determinacéo
de rede cristalina e parametros de rede, refinamento estrutural, determinac¢do do tamanho do

cristalito, tensdo residual, analise de textura e estudo de defeitos cristalino.

Certas propriedades intrinsecas ao material, fatores instrumentais geométricos e outros
relacionados a preparacdo de amostras podem influenciar na intensidade, posigéo e perfil dos
picos presentes em um difratograma. Tais aspectos sdo extremamente relevantes, pois afetam
diretamente a qualidade do difratograma, visto a importancia da largura e intensidade dos picos
difratados na determinacdo de tamanhos de graos e parametros de rede, assim como a posi¢ao

dos picos na determinagéo correta de espacamentos interplanares.

Os principais interferentes instrumentais estdo relacionados ao desalinhamento do

equipamento e ao uso de fendas e comprimento de onda inadequado. A radiagao Ka ¢é a radiagao
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de interesse na difratometria de raios X e ¢ composta por duas radiagdes Kal e Ka2 que t€ém
comprimentos de onda muito proximos onde nem sempre sdo individualizadas em picos
separados, sendo responsaveis pela assimetria dos picos principalmente em baixos angulos. O
comprimento de onda utilizado na radiacdo deve satisfazer a Lei de Bragg para que haja
interferéncias construtivas, o comprimento de onda errado causa alteracbes no background,
perda de resolucéo do difratograma e perda da intensidade de picos de fases cristalinas. A
utilizacdo de uma abertura maior na fenda divergente para o feixe incidente resulta em aumento
das intensidades dos picos, por outro lado, fendas divergentes mais estreitas restringem a
incidéncia dos raios X e garantem que 0 porta amostras ndo seja irradiado, evitando que picos
do material do porta amostras aparecam no difratograma (CULLITY, 1967; KLUG e
ALEXANDER, 1974; MCCUSKER, 1999).

Dentre os fatores intrinsecos & amostra podemos relatar a orientagdo preferencial de
determinados minerais que corresponde a tendéncia dos cristais de um mineral moido de se
orientarem em determinadas direces segundo um plano cristalografico preferencial
ocasionando aumento das intensidades dos picos correspondentes aos planos de clivagem
levando a alteracdo das intensidades relativas das reflexGes dos planos cristalograficos
podendo, ainda, gerar deslocamento de picos, presenca de quantidades significativas de
materiais amorfos que modifica o background dos difratogramas, tornando-o néo linear. Tal
fendmeno pode causar dificuldades na separacdo de picos pouco intensos, que ndo se destacam
claramente do background e temperatura do material, que em maiores temperaturas, a amplitude
das vibragdes aumenta resultando em expanséo da célula unitaria com consequente modificacdo
nas distancias interplanares e deslocamento de picos podendo ainda diminuir as intensidades
dos picos difratados e causar aumento da intensidade de background (GOBBO, 2003;
ANTONIASSI, 2010).

Preparacao de Amostra

O difratdmetro de raios-X foi originalmente projetado para examinar amostras de po.
No entanto, o difratdmetro é frequentemente usado para examinar amostras de agregados
cristalinos diferentes do po. E importante ressaltar que uma amostra deve conter um grande
namero de mindsculos cristais (ou grdos) que se orientam aleatoriamente no espago

tridimensional porque os dados padréo de difracao de raios X s@o obtidos de amostras de po de
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orientacdo perfeitamente aleatoria. Intensidades relativas entre os picos de difracdo de uma
amostra “bulk” podem ser diferentes do padrdo porque a aleatoriedade perfeita da orientacao
dos grdos em amostras solidas é rara. Os melhores métodos de preparacdo de amostras sdo
aqueles que permitem que os analistas obtenham as informagfes desejadas com a menor
quantidade de tratamento, pois pode ocorrer contaminagdo quimica durante os tratamentos da
amostra (ZEVIN E KIMMEL, 1995).

Fatores relacionados a preparacdo de amostras sdo considerados as maiores fontes de
erro para as trés informacdes fundamentais de cada reflex&o: posi¢do angular, intensidade e
perfil de pico. A superficie da amostra precisa ficar perfeitamente nivelada a superficie do porta
amostra para garantir a geometria parafocal Bragg-Brentano evitando o deslocamento das
posicBes dos picos. As amostras em forma de pd garantem que todos os planos cristalinos
estejam expostos ocorrendo a reflexdo de todos os planos possiveis possibilitando a
determinagéo dos picos (ZEVIN E KIMMEL, 1995).

Idealmente, um pico de difracdo de Bragg é uma linha sem largura, mas na realidade, a
difracdo de uma amostra de cristal produz um pico com uma certa largura. Essa largura do pico
pode resultar do efeito de tamanho dos cristais. Pequenos cristais fazem com que o pico seja
ampliado devido a interferéncias incompletamente destrutivas. A largura do pico é
inversamente relacionada ao tamanho do cristal; ou seja, a largura do pico aumenta com a

diminuicdo do tamanho das particulas do cristal, conforme mostrado na Figura 6.

Figura 6. Influéncia do tamanho de cristalito no alargamento dos picos de difracdo de raios X.

Fonte: Zevin e Kimmel, 1995.
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Outra questdo relacionada a amostra é que a penetracdo de raios X na matéria é limitada
por causa da absorcao de raios-X na matéria. Uma certa profundidade da superficie s6 pode ser
examinada. Obviamente, 0s raios X penetram mais profundamente em materiais compostos de
elementos mais leves que os elementos pesados, logo, em anélises de materiais policristalinos,
é muito importante levar em consideracdo a diferenga de composi¢do quimica das diversas fases
cristalinas que compdem o material (ZEVIN E KIMMEL, 1995).

A interacdo de raios X com uma amostra cristalina ocorre considerando o volume, a
densidade e a estrutura da amostra. Como pode ser visto na Figura 7, a area iluminada,
denominada Lp, refere-se a regido onde um feixe de area constante incide na amostra. Nesse
processo, 0 raio X que atinge determinada regido da amostra pode apresentar uma interacao
menor/maior em comparagdo com o raio X que incide na regido vizinha. A diferenca na
interacdo dos raios X com 0s gréos da amostra em comparagdo com a matriz, por exemplo, esta

relacionada a densidade dos materiais envolvidos.

Para os compositos cimenticios, nos grdos, a densidade costuma ser maior devido a
estrutura mais compacta e a presenca de atomos mais pesados ou mais concentrados em
determinadas regides. Por outro lado, na matriz, a densidade é geralmente menor devido a
distribuicdo mais espacada dos atomos. Quando os raios X atingem 0s grdos mais densos, sua
penetracao é minima, resultando em uma interacdo menor quando comparado a matriz de menor
densidade. Essa variacdo na interacdo é crucial para a analise de difracdo de raios X, pois pode
apresentar variagfes, mesmo quando 0s constituintes estdo presentes em proporcoes

semelhantes, devido a influéncia da densidade da fase cristalina na interacdo do feixe.

Figura 7. Interacdo do feixe incidente na amostra.

Area iluminada
(regido amarela)

Regido de interacao

Fonte: Autora.
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A disposicdo da amostragem durante o0 ensaio pode ocasionar uma distincdo de
composicdo, favorecendo regiGes a apresentarem maior/menor teores de determinada fase
cristalina. Como ilustrado na Figura 8, a depender da regido contemplada pelo feixe incidente
ao atingir a amostra, bem como a predisposicdo da amostragem, é possivel
favorecer/desfavorecer a intensidade de difracdo de alguma fase cristalina, levando o ensaio de
caracterizacdo a um resultado que n&o condiz com a situagao real da amostra. A Area iluminada
pode contemplar uma regido homogénea e representativa da amostra, no caso da Figura 8 (a),

uma regido predominantemente de gréos (b), ou ainda uma regido predominantemente de matriz

(©).

Figura 8. Disposicao da amostra de acordo com a regido escolhida.

Matriz J ‘ Agregado

Fonte: Autora.

A seguir pode ser visualizado nas Figuras 9 e 10 o resultado de um ensaio de DRX, e
MEV, respectivamente, abordando o conflito de resultados onde a andlise de DRX nédo
contemplou a presenca de etringita, mesmo quando foi encontrado a presenca de gréos de
etringita no MEV.



1,600
1.500
14004
1.300
1.2004
1100
1.0004

Figura 9. Resultados de analises de DRX para amostra de concreto.
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Fonte: Autora.

Figura 10. Resultado de analise de MEV/EDS para amostra de concreto.
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Fonte: Autora.
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Para garantir a homogeneidade e contemplagio estatistica da amostra, uma alternativa

¢ optar pela redugido do corpo sélido a pd, conforme ilustrado na Figura 11. Assim, todas as

fases presentes sdo fragmentadas e distribuidas mais homogeneamente em toda a regido da

amostragem. A maneira mais eficiente de realizar o ensaio expressando quantitativamente os

teores das fases constituintes é reduzir a dimensio a niveis menores do que a dimensao média
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da menor fase. Essa cominuicdo, além de assegurar que os diferentes planos cristalinos estejam
adequadamente expostos, possibilitando a reflexdo de um maior conjunto de planos e,
consequentemente, a correta determinacdo dos picos difratados, promove uma maior
aleatoriedade na orientacao dos cristais, reduzindo significativamente os efeitos de orientacédo

preferencial e as interferéncias associadas na analise difratométrica.

Figura 11. Cominuicdo da amostra garantindo uma distribuicéo estatistica das particulas.

Moagem +
Homogeneizagao l_l

Fonte: Autora.

O tamanhdo médio de um grdo de areia, é da ordem de 1000 micrémetros, se a
pulverizagdo da amostra alcangar a ordem de aproximadamente 40 micrometros (peneiras 400
mesh), havera uma malha mais distribuida e contemplativa em torno de 25x25, e uma média
625 particulas fragmentadas, garantindo a distribuicdo estatistica das mesmas, resultando em
um espectro mais representativo e confiavel. A homogeneidade e a representatividade da
amostra garantem a leitura correta de toda a amostra, em vez do favorecimento de uma fase em
determinada regido. A figura 12 ilustra a representatividade da diminui¢cdo do tamanho das

particulas.
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Figura 12. Cominuicdo de um gréo de areia a particulas de 20p, aumentando a distribuicdo
estatistica das particulas.
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Fonte: Autora.

Método Rietveld

O método de Rietveld é uma ferramenta de anélise estrutural, potencialmente utilizada
em analise quantitativa de fases, em especial, para materiais cristalinos nao disponiveis na
forma monocristalina. O método foi inicialmente desenvolvido para refinamento de dados de
difratometria de néutrons, e ap6s desenvolvimento de funcBes que descrevem o perfil dos picos
para a radiacdo de raios X, (MALMROS e THOMAS, 1977; YOUNG, 1977), foi adaptado para
ser utilizado na difratometria de raios X.

O método baseia-se em uma simulacdo do perfil difratométrico a partir das estruturas
cristalinas, permitindo a extracdo de um maior nimero de informacdes a partir do difratograma.
O método analisa o perfil de padréo difratométrico como um todo e utiliza as intensidades
individuais de cada passo angular, permite ainda o refinamento de estruturas cristalinas
complexas e a determinacdo quantitativa de fases a partir do difratograma com étima precisao
(RIETVELD, 1969; WILL, 2006).

Para aplicacdo deste método € necessario conhecer previamente a estrutura das fases
presentes na amostra e obter informacdes cristalograficas sobre elas, tais como grupo espacial

e posicdes dos atomos na célula unitdria. A partir dessas estruturas, ¢ modelado um
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difratograma calculado da amostra que determina a intensidade calculada em cada passo
angular. O refinamento pelo método de Rietveld consiste na aproximagdo do perfil
difratométrico calculado ao perfil difratométrico observado através do método dos minimos
quadrados. A qualidade e eficiéncia do refinamento sdo verificadas através de indicadores
estatisticos e numericos que sdo considerados durante o processo de calculo e no término do
refinamento. O Rwp (R-weighted pattern) é um dos indices que melhor refletem a qualidade do

processo de refinamento por ter no numerador o residuo que € minimizado.

A quantidade minimizada no refinamento é a funcdo residual Sy dos minimos quadrados
dada por:
Sy =3 Wi (Yi— Yci)? 3)

em que:

Wi, = peso de uma média ponderada
Yi = intensidade observada no iésimo passo,

Y.i = intensidade calculada no iésimo passo.

Rietveld aplicou um modelo analitico para o calculo da intensidade para definir um

padrdo calculado que melhor se ajusta ao padrdo observado, dado pela equacao:
Vi(cale) = ENL5°s; NP Ly |Fis|” G (26, — 204 ;) A; Poj + bkg; (@)
Onde:
S = Fator de escala
Lrx = Fator de polarizagédo
| Fij | 2 = Fator de estrutura
G;j = Funcéo do perfil de reflexao
A = Fator de absorgéo
Pkj = Funcéo de orientacdo preferencial
bkgi = Background
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Esta equagdo, melhor ilustrada na Figura 13, contém os pardmetros variaveis necessarios
para ajustar o padrdo de difragdo observado. O refinamento leva sempre em consideracdo a

sobreposicao dos picos de todas as fases presentes e as contribui¢cdes do ruido de fundo.

Figura 13. Pardmetros da equacao do método de Refinamento de Rietveld e suas
contribuigdes para a intensidade calculada do difratograma.

Nphases Npeaks

2

j=1 k=1

Intensidade calculada

Fator de escala
— Background

Aleatério
Fator de polarizacdo

Filtro

Orientacdo preferencial

Experimento

N¢ e Coordenada
atémica

: Fator de estrutura
Fi = Z}i exp(Zrifhx + ky + 1z}) Fase cristalina
n

indices de Miller

Fator de absorcéo
Composi¢ao quimica

Composicdo quimica

Forma e posicdo dos picos
Geometria e Fator de estrutura

Fonte: Autora.

Durante o refinamento, parametros globais e especificos de cada fase constituinte, bem
como pardmetros instrumentais que afetam fisicamente os difratogramas, podem ser
considerados, calculados e compensados, tais como parametros geométricos das fases
presentes, parametros de rede e de perfil (YOUNG, 2002; MCCUSKER, 1999).

S&0 esses 0s parametros:

o Parametros individuais para cada fase:

- Xj Yj zj, Bje N;j (posi¢des atdmicas, parametro termal isotropico e multiplicador de
ocupacdo do sitio, respectivamente, todos para o j*'™ a&tomo na célula unitaria;

- Fator escala;

- Pardmetros de largura de perfil de picos (u, v e w);

- Pardmetros da célula unitaria;

- Fator temperatura total (b overall);

- Pardmetro termal anisotropico individual;



63

- Orientacdo preferencial,
- Tamanho de cristalitos e micro-tensdes (parametros de perfil de pico);

- Extincao.

o Parametros globais

- Zero do gonidometro (20-Zero);
- Perfil instrumental;

- Assimetria do perfil;

- Linha do background;

- Comprimento de onda;

- Deslocamento da amostra;

- Transparéncia da amostra;

- Absorcao.

A figura 14 apresenta a variagdo da intensidade relativa normalizada em funcéo da
fracdo volumétrica ou concentracdo da fase em um sistema binario, considerando diferentes
relacBes de coeficiente de absor¢do massico entre a fase de interesse e a matriz. De acordo com
o formalismo proposto por Zevin e Kimmel, a intensidade de difragdo de uma fase em uma
mistura ndo depende apenas de sua fracdo volumétrica, mas também do contraste de absor¢édo
entre as fases. A absorcdo diferencial de raios X altera o volume efetivamente irradiado e,

consequentemente, a intensidade difratada medida.

Figura 14: Variagéo da intensidade relativa normalizada em funcéo da fracdo

volumétrica ou concentracao da fase em um sistema binario.

Fonte: Zevin e Kimmel, 1995.
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Podemos concluir que a relagio entre intensidade difratada e concentragido de fase em
sistemas binarios € fortemente influenciada pelo contraste de absorgao entre as fases. A equagao
fundamental para intensidade em misturas multifasicas, como é o caso dos compositos
cimenticios, inclui explicitamente o coeficiente de absor¢do linear médio do sistema, o que

mtroduz nao linearidade sempre que o coeficiente de absor¢do da matriz for diferente do

coeficiente de absorgao dos graos. Assim:

. Sem contraste de absor¢do (1) — relagdo linear (condi¢do ideal).
. Fase mais absorvente (3) — intensificac¢do inicial e tendéncia a saturagio.
. Fase menos absorvente (2) — crescimento retardado da intensidade.

Esses efeitos sdo particularmente relevantes em analises quantitativas por DRX, pois
podem introduzir erros significativos se nao forem aplicadas corre¢des de absor¢io. Por isso a
mmportancia de se aplicar o método Rietveld que leva em considera¢do todas as variantes
possiveis. Logo, a interpretacdo quantitativa da intensidade de difracdo deve considerar
explicitamente os coeficientes de absor¢do massicos das fases constituintes, sob pena de

superestimar ou subestimar a fragao real da fase analisada.

A Figura 15 apresenta alguns exemplos de curvas de refinamento para uma mesma
amostra, evidenciando a curva observada e calculada e o residuo, para que o refinamento seja
satisfatorio, a linha que representa o difratograma calculado deve se sobrepor a linha do

difratograma observado, sendo assim, a linha de diferencga deve se aproximar de uma reta.

Figura 15. Comparagéo da curva de refinamento para mesma amostra.

Observad®™ i

Calculado || I -[\\

E“

B

Fonte: Autora.



65

A aplicagdo da difusdo de raios-X na anélise de materiais de construcdo desempenha
um papel crucial na garantia da qualidade e durabilidade das estruturas construidas. Nesse
ambito, a determinacéo da proporcao dos componentes fundamentais de uma edificacéo, torna-
se essencial para garantir o desempenho adequado em aplicacdes especificas. A técnica de
Difratometria de Raios-X destaca-se como uma ferramenta indispensavel, fornecendo
informacBes com precisdo excepcional na identificacdo dos constituintes cruciais dos materiais
cimenticios, possibilitando uma analise mais refinada em comparacdo com 0s metodos

convencionais.

A ASTM International, por meio da norma ASTM D3294-22, estabelece diretrizes para
a preparacdo de amostras em andlises forenses de materiais geologicos e derivados, incluindo
argamassas e concretos, recomendando granulometria inferior a 100 um para ensaios pelo
método do p6. Contudo, a propria norma ressalta que a faixa ideal situa-se entre 10 e 20 um,
evidenciando a importancia do controle granulométrico na obtencdo de resultados analiticos

confiaveis.

A variacdo dentro dessa janela granulométrica ndo é trivial e pode impactar diretamente
a qualidade e a reprodutibilidade dos resultados, especialmente em técnicas como a difracdo de
raios X (DRX). Particulas mais grossas (proximas a 100 um) tendem a intensificar efeitos de
orientacdo preferencial, reduzir a estatistica de amostragem e gerar heterogeneidade no volume
irradiado, comprometendo a representatividade mineraldgica. Por outro lado, particulas na faixa
ideal (10-20 um) promovem melhor aleatorizacdo dos cristalitos, aumento da area superficial
exposta e maior homogeneidade do empacotamento no porta-amostras, favorecendo a acuracia
na identificacdo e quantificacdo de fases cristalinas (CULLITY, 1967; JENKINS, 1996).

No contexto da ciéncia forense, tais aspectos assumem relevancia ainda maior. A analise
de vestigios minerais — como particulas de areia aderidas a cal¢ados, vestimentas ou
superficies — fundamenta-se no principio da individualidade mineralégica dos ambientes
geoldgicos. Diferentes localidades apresentam assinaturas mineralogicas especificas,
determinadas por fatores como litologia, intemperismo, transporte e deposi¢do. Assim, a
caracterizagdo precisa dessas amostras pode permitir a associa¢do entre um individuo e um
determinado local (MURRAY, 2004; PITTS & CLARKE, 2020).
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Esse mesmo principio € aplicdvel a materiais cimenticios e rochas em investigacdes
forenses, como na rastreabilidade de jazidas clandestinas ou na analise comparativa de
concretos e argamassas. Entretanto, a confiabilidade dessas correlacbes depende diretamente
da qualidade da preparacdo da amostra. Variacdes granulométricas inadequadas podem
introduzir viés analitico, mascarar fases minerais minoritéarias ou alterar rela¢des quantitativas

entre os constituintes, comprometendo a robustez da evidéncia pericial.

Dessa forma, o rigor no controle da granulometria — privilegiando a faixa ideal
recomendada — é um fator critico para assegurar a validade cientifica, a reprodutibilidade dos

resultados e a admissibilidade das evidéncias em contexto forense.

3.3.2. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV), conhecido como Scanning Electron
Microscopy (SEM) em inglés, é um instrumento altamente versatil utilizado para observar e
analisar as caracteristicas microestruturais de materiais sélidos. Este tipo de microscépio é
empregado na caracterizagdo e andlise da microestrutura de amostras em diversos campos do
conhecimento. Ele gera imagens tridimensionais de alta resolucéo, fornecendo informagoes
detalhadas sobre a natureza quimica do material. Além disso, possibilita a identificacdo da
estrutura, morfologia, elementos quimicos e topografia da superficie da amostra (DEDAVID;
GOMES; MACHADO, 2007).

O MEV surgiu em 1938 a partir da adaptacdo do Microscopio Eletrénico de
Transmissdo (MET), por meio do acoplamento de bobinas de varredura ao equipamento,
permitindo a varredura da superficie do material (VON ARDENNE, 1938). Em 1942, foi
descrita a utilizacdo de um MEV para a anélise de amostras espessas, com base na deteccéo de
elétrons secundarios (ZWORYKIN et al., 1942). O primeiro equipamento comercial foi
desenvolvido na década de 1960 pela Cambridge Scientific Instrument Company, marcando
um avango significativo na consolidacdo da técnica. Desde ent&o, inUmeros aprimoramentos
tecnoldgicos tém sido incorporados, promovendo uma verdadeira revolugdo na Ciéncia e

Engenharia de Materiais.
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O microscopio eletrénico de varredura é constituido, basicamente, de: Uma coluna
Optico-eletrénica; uma unidade de varredura; uma cAmara de amostras; um sistema de deteccao;
e um sistema de visualizacdo e armazenamento da imagem. Na coluna optoeletrénica
localizam-se o canhdo de elétrons, que gera os elétrons primarios com energia e em quantidade
suficiente para promoverem a excitacdo da amostra; as lentes condensadoras, as quais colimam
o feixe de elétrons primarios; as bobinas eletromagnéticas, que promovem a deflex&o do feixe
de elétrons primarios no sentido horizontal (varredura) e vertical (focalizacdo) sobre uma dada

regido da amostra; e as bobinas eletromagnéticas, as quais fazem as corre¢des de astigmatismo.

O principio de funcionamento do MEV consiste na emisséo de feixes de elétrons por
um filamento capilar de tungsténio (eletrodo negativo), mediante a aplicacdo de uma diferenca
de potencial que pode variar de 0,5 a 30 KV. Essa variacdo de voltagem permite a variacdo da
aceleracdo dos elétrons, e também provoca o aquecimento do filamento. A parte positiva em
relacdo ao filamento do microscépio (eletrodo positivo) atrai fortemente os elétrons gerados,
resultando numa aceleracdo em direcdo ao eletrodo positivo. A correcdo do percurso dos feixes
é realizada pelas lentes condensadoras que alinham os feixes em direcéo a abertura da objetiva.
A objetiva ajusta o foco dos feixes de elétrons antes dos elétrons atingirem a amostra analisada.
Como conhecido pela fisica, quando um feixe de elétrons incide sobre a amostra, ocorrera
interacdo com os atomos da camada mais externa, e estas interacdes geradas serdo captadas por
detectores acoplados ao equipamento, que serdo posteriormente traduzidos em imagens na tela
do computador. A seguir é possivel ver a ilustracdo do funcionamento de microscépio

eletronico na Figura 16.
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Figura 16. Esquema da coluna de um Microscopio Eletrénico de Varredura.

Coluna em

alto vacuo

__________ » Bobinas de
varredura

O » Objetiva

Camara em
alto ou baixo
vacuo

Colunaem __. :
alto vacuo

Bombas de
vacuo

Fonte: Adaptado de Barbosa et al., 2019.

Nos microscdpios convencionais, os elétrons sdo emitidos termionicamente a partir de
um catodo (filamento) de tungsténio ou hexaboreto de lantanio (LaB6) e acelerados através de
um anodo, sendo também possivel obter elétrons por efeito de emissdo de campo. O tungsténio
é tipicamente usado por ser o metal com mais alto ponto de fusdo e mais baixa pressdo de vapor,
permitindo que seja aquecido para a emissdo de elétrons. O feixe de elétrons, o qual
normalmente tém uma energia que vai desde as algumas centenas de eV até 100keV, é
focalizado por uma ou duas lentes condensadoras, em um feixe com um ponto focal muito fino,
com tamanho variando de 0,4 a 0,5 nm. Este feixe passa através de pares de bobinas de

varredura e pares de placas de deflexdo na coluna do microscopio.

Quando o feixe primario interage com a amostra, os elétrons perdem energia por
disperséo e absor¢do em um volume em forma de gota, conhecido como volume de interagéo
como pode ser visto na Figura 17, o qual se estende de menos de 100 nm até em torno de 5 um
para dentro da superficie da amostra. O tamanho do volume de interacdo depende da energia
dos elétrons, do niumero atdmico dos 4&tomos da amostra e da densidade da amostra. A interacao
entre o feixe de elétrons e a amostra resulta na emisséo de elétrons secundarios, elétrons

retroespalhados, elétrons Auger, raios-x Bremstralung, raios-x caracteristicos, radiacdo



69

eletromagnética na regido do infravermelho, do visivel e do ultravioleta, fonons além de causar

aquecimento da amostra.

Figura 17. InteracOes do Feixe de Elétrons com a Amostra e Geragdo de Sinais no

Microscopio Eletrdnico de Varredura (MEV).

Feixe de elétrons

Elétrons Auger Elétrons Secundarios
\ /4 Elétrons Retroespalhados
Raios-X caracteristicos Y ; 4
\

;' Raios-X continuos

Catodo-

luminescéncia )
Incidente (MEV)

e

o

AMOSTRA

Elétron
Retroespalhado

Fonte: Adaptado de Morais, 2020.

Quando o feixe primério incide na amostra, parte dos elétrons difunde-se e constitui um
volume de interacdo que depende principalmente da tensdo de aceleracdo e do nimero atdmico
da amostra. Nesta interacdo, os elétrons e as ondas eletromagnéticos produzidos sdo atraidos
até o detector e serdo utilizados para gerar os resultados na forma de imagens e analises fisico-
quimicas. A profundidade méxima de deteccdo, portanto, a resolucdo espacial, depende da
energia com gue estas particulas ou raios atingem o detector, ou sdo capturadas pelo mesmo.
Por exemplo: elétrons retroespalhados possuem maior energia do que os elétrons secundarios,
assim, o detector de elétrons retroespalhados ird operar na faixa de energia maior e o de elétrons

secundarios na faixa menor.

A imagem formada a partir do sinal captado na varredura eletronica de uma superficie
pode apresentar diferentes caracteristicas, uma vez que a imagem resulta da amplificacdo de
um sinal obtido de uma interagéo entre o feixe eletrénico e o material da amostra. Dentre 0s
sinais gerados pela interacdo feixe/amostra, os mais utilizados para obtencdo da imagem na
técnica MEV sdo provenientes dos elétrons secundarios (SE) e/ou dos elétrons retroespalhados
(BSE).
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* Elétrons Secundarios (SE)

Os elétrons secundérios sdo aqueles liberados pela amostra como resultado de colisGes
com elétrons incidentes, sendo elétrons de baixa energia (menos de 50 eV) e proporcionam
imagens com alta resolucdo (3-5 nm). Sdo os responsaveis pela formacdo da imagem
tridimensional e informagdes topologicas da superficie da amostra. As imagens fornecidas por
SE se apresentam em tons de cinza, onde os tons mais claros podem corresponder as faces do
material voltadas para o detector e a resolucdo das imagens podem variar de acordo com

parametros de uso do equipamento como a intensidade de corrente.

* Elétrons Retroespalhados (BSE)

Os elétrons retroespalhados referem-se a elétrons priméarios que foram desviados em
angulos muito pequenos em relacdo a direcdo inicial do feixe, que ocorre quando os elétrons
incidentes interagem com nucleos atdmicos na amostra, resultando em uma pequena mudanca
de direcdo. Nestas imagens, o nivel de cinza é proporcional ao nimero de elétrons, e
consequentemente ao peso atbmico médio em cada pixel da imagem, o que a torna, de maneira
indireta, uma imagem composicional, uma vez que a intensidade e o angulo de
retroespalhamento dependem da massa atdmica dos 4tomos na amostra. Os tons mais claros de
cinza correspondem as porcles constituidas por elementos com Z (nimero atbmico)
relativamente maior do que aquelas com tons mais escuros. Contudo, a resolucdo da imagem
de BSE é menor que a de SE, pois as regides de back-scattering abrangem uma area maior que

aquelas de liberacdo de elétrons secundarios na superficie analisada.

O MEV pode ser ainda integrado a um detector de raios-X conhecido como
Espectrometro por Energia Dispersiva de Raios X (EDX ou EDS — energy dispersive x-ray
detector), que possibilita a identificacdo e quantificacdo dos elementos quimicos que
constituem o composto analisado na amostra. Esta técnica de EDS complementa a capacidade
de imagem do MEV, fornecendo informaces sobre a composi¢do elementar da amostra. Cada
elemento quimico emite raios-X com energias caracteristicas quando excitado por elétrons,
sendo assim, a amostra ird emitir raios-X caracteristicos a partir da interacao do feixe priméario
com a amostra, que serdo detectados e medidos pelo espectrometro de EDS. O resultado é um
espectro de energia que representa a intensidade dos raios-X em funcdo da energia. Cada pico
no espectro esta associado a um elemento especifico presente na amostra. Comparando 0s picos
do espectro com bancos de dados conhecidos, é possivel identificar os elementos presentes na

amostra. A intensidade dos picos esta relacionada a concentracdo dos elementos. Em algumas
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aplicagdes, a técnica EDS pode ser utilizada para mapear a distribuicdo espacial dos elementos
na amostra, fornecendo informacdes sobre a sua heterogeneidade (DUARTE, 2003).

A Figura 18 apresenta a comparacdo entre duas abordagens analiticas aplicadas a
caracterizagdo microestrutural de materiais cimenticios. A esquerda, observa-se a imagem
obtida por elétrons retroespalhados, que evidencia contrastes relacionados a composicdo
quimica média das fases presentes, permitindo distinguir agregados, matriz cimenticia e
porosidade. A direita, a imagem gerada a partir de raios X caracteristicos (mapeamento
quimico) destaca a distribuicdo espacial dos elementos quimicos, possibilitando uma analise
mais detalhada da heterogeneidade composicional e da identificacdo de fases especificas no

material.

Figura 18: Imagem por elétrons retroespalhados (esquerda) e mapeamento por raios X
caracteristicos (direita), evidenciando contraste composicional e distribuicdo quimica.

Elétrons Raios X

Retroespalhados Caracteristicos

Fonte: Autora.

Maze



72

O MAZE é um sistema computacional desenvolvido pelo projeto de Pesquisa,
Desenvolvimento e Inovagdo P&D+I da CHESF, 2018, atualmente utilizado em pesquisas no
laboratério TECNOMAT/UFPB de forma complementar a microscopia eletronica de varredura
(MEV). Trata-se de um pacote tecnoldgico voltado para identificacdo de fases em rochas e
andlise automaética de danos em concreto a partir de ensaios nao destrutivos e para predi¢do da
reacdo alcali-agregado com base em técnicas de aprendizagem de méquina. Ele é dividido nos
subsistemas ou madulos abaixo:

i. Base de dados de agregado, que rene informac6es sobre fases cristalinas presentes
em concretos;

ii. Analise e segmentacdo de imagens, responsavel pelo processamento e classificacéo
das imagens microscopicas;

iii. Ensaios de microdureza, utilizados na caracterizacdo mecanica local dos materiais;

iv. Redes neurais, aplicadas a classificacao e a predicdo de comportamentos associados

a reacdo alcali-agregado.

O MAZE foi escrito na linguagem Python e utiliza as seguintes bibliotecas:
e PyQt5: Pacote com um framework para a criacéo de interfaces gréficas;
e NumPy: Pacote de computacdo cientifica;
e SciPy: Pacote de computacao cientifica;
e Pandas: Pacote para manipulacédo e analise de dados;
e Matplotlib: Pacote de geracao de gréficos;
e Seaborn: Pacote de geracdo de graficos;

e OpenCV: Pacote de visdo computacional e processamento digital de imagens;

O MAZE é capaz de classificar automaticamente o padrdo de cada impressao gerada
sobre a superficie da amostra ensaiada. Cada ponto amostral submetido a indenta¢&o produz
uma impressdo associada as deformacges resultantes do campo de tens6es sob o indentador, as
quais podem apresentar geometrias regulares ou imperfeitas, especialmente em amostras com
elevada variabilidade de fases. Essas variagcdes decorrem da heterogeneidade microestrutural
do material, influenciada por sua formagdo mineralogica e pelas diferencas locais no padréo de
dureza. A partir dessa analise, o sistema gera relatérios que apresentam a porcentagem de cada

classe ou fase identificada na imagem.
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No processo de segmentagdo, o0 MAZE realiza a analise pixel a pixel das imagens
provenientes do MEV, equalizando os tons de cinza e enquadrando-os em classes previamente
definidas pelo operador. Para garantir maior confiabilidade na classifica¢do, recomenda-se que
o mamero de classes adotado seja, no minimo, igual a0 nimero de fases fisicas visiveis na
imagem analisada. Para fins de padronizagio visual, recomenda-se estabelecer um esquema de
cores associado aos diferentes tons de cinza observados nas micrografias, no qual as fases e
defeitos da amostra sdo representadas sempre pela mesma cor em cada amostra. Esse
procedimento auxilia na interpretacdo das imagens e na quantificagdo das fases cristalinas,
contribuindo para analises direcionadas a aplicagdes em obras de engenharia civil e estudos de

desempenho e durabilidade de materiais cimenticios.

A Figura 19 ilustra o fluxo de processamento e analise de micrografias aplicado a
caracterizagdo microestrutural. A partir de imagens obtidas por microscopia eletronica, sdo
empregadas etapas de segmentagio, classifica¢do e quantifica¢do, permitindo a identifica¢do
das diferentes fases presentes e a extragao de parametros quantitativos relevantes. Esse tipo de
abordagem integra dados microestruturais e ferramentas computacionais, ampliando a precisdo

e a reprodutibilidade das analises.

Figura 19: Fluxo ilustrativo de anélise de imagens microestruturais, da micrografia para a

segmentagao, classificagio e quantificagio das fases.

SRR I

Fonte: Autora.
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4. MATERIAIS E METODOS

Esse capitulo apresenta os materiais analisados e os procedimentos metodologicos
adotados para a caracterizacdo dos materiais cimenticios investigados, com foco na
determinacdo da composicdo mineraldgica, na avaliagdo microestrutural e na determinacdo de

tracos para verificagdo de conformidade com as especificacdes de editais de obras publicas.

A metodologia foi estruturada de forma a integrar técnicas complementares de
caracterizagdo (DRX e MEV/EDS), permitindo correlagéo sélida entre dados cristalograficos,
quimicos e morfoldgicos, conforme se espera em andalises periciais no ambito da engenharia

legal.

O protocolo desenvolvido incorpora parametros criticos identificados em estudos
anteriores de Albuquerque (2025), que realizou um levantamento dos materiais de maior
impacto econémico apresentados nas licitacdes de obras puablicas, como é o caso das
argamassas de revestimento, bem como parametros comuns de preparacao fisica que, embora
frequentemente passem despercebidos na rotina laboratorial, afetam diretamente os resultados,
como o tempo de moagem e a finura, os quais influenciam de forma significativa a qualidade e
a confiabilidade das analises por difracdo de raios X. Assim, para cada tipo de material
cimenticio, estabeleceu-se um procedimento-padréo de preparacéo e analise, de modo a garantir

a reprodutibilidade e minimizar erros associados ao processamento da amostra.

4.1. NATUREZA DA AMOSTRA

Os materiais avaliados nesta pesquisa abrangem as trés classes principais de produtos
cimenticios fundamentais em obras de infraestrutura: clinquer Portland, argamassa de
revestimento e concreto estrutural, conforme mostra a Figura 20. A sele¢do das amostras foi
delineada para contemplar tanto materiais de referéncia, produzidos sob condic¢des controladas
em laboratorio, quanto materiais reais extraidos de ambiente de servi¢o, garantindo

variabilidade composicional e representatividade técnica.
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Figura 20. Amostras trabalhadas na valida¢do da metodologia a ser aplicada.

Fonte: Autora.

Foram analisadas argamassas com diferentes tracos (1:2:8, 1:2:10 e 1:2:12) e variacdes
granulométricas dos agregados, incluindo amostras industrializadas para fins comparativos. A
Figura 21 apresenta a variacao dos tracos de argamassa em fungédo da proporgao cimento:areia,
associada as diferentes distribuicbes granulométricas do agregado middo. Observa-se a

comparacao entre areias fina, média, grossa e uma condi¢cdo sem controle granulométrico

Figura 21: Tragos de argamassa (1:2:8, 1:2:10 e 1:2:12) e diferentes granulometrias de areia:

fina, média, grossa e sem controle.

Areia Grossa Sem Controle

Fonte: Autora.
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Os concretos estruturais foram coletados da barragem da Usina Hidrelétrica de Paulo
Afonso IV (PA V), conforme ilustrado na Figura 22., envolvendo amostras com manifestagdes
patoldgicas reais coletadas em diferentes profundidades e tomada d’agua. Complementarmente,
o clinquer de origem industrial foi utilizado para estabelecer parametros de estabilidade

analitica, assegurando que os resultados reflitam a composicéo intrinseca dos materiais.

Figura 22. Representacéo ilustrativa da estrutura de barragem com indicacéo dos pontos de

coleta das amostras de concreto utilizados na analise

Fonte: Autora.

4.2. ESTRUTURACAO E DELINEAMENTO EXPERIMENTAL

A estruturacdo experimental desta pesquisa foi delineada em duas etapas fundamentais,
visando garantir a robustez técnica e a validacao cientifica do protocolo. A primeira etapa da
pesquisa consistiu em um estudo de sensibilidade voltado a variagdo do método, no qual os
valores dos parametros de preparacio — || GTKGcGcCGNG
— foram variados para teste. O objetivo central deste estagio preliminar foi identificar como
essas variaveis influenciam a qualidade e a confiabilidade das analises por difracdo de raios X
(DRX) e o0 subsequente refinamento de Rietveld.
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Nesta etapa, foram utilizadas as seguintes amostras: duas amostras de argamassas de
traco conhecido 1:2:8 e 1:2:12, produzidas em laboratdrio por Albuguerque (2025) sem controle
especifico da granulometria da areia; e duas amostras de concreto estrutural provenientes da
barragem da Usina Hidrelétrica de Paulo Afonso IV (PA IV) (HENRIQUE, 2022), com traco
em volume de 1:3,7:10, coletadas de duas tomadas d’agua distintas e profundidades similares,
chamadas de F230 e F3B34, para avaliar a resposta mineralégica em diferentes condicGes de

I - identificar as variaveis que influenciam a qualidade

dos difratogramas.

A segunda etapa consistiu na aplicacdo e valida¢do do método, utilizando os parametros
de preparacdo otimizados na fase anterior (especificamente |GGG
I cst- fase visou comprovar a capacidade da metodologia em identificar e
diferenciar tracos, consolidando sua eficacia para a rotina pericial. As argamassas foram
produzidas em laboratdrio por Albuquerque (2025), seguindo rigorosamente as normas técnicas
vigentes, contemplando diferentes variacdes de tracos e condi¢des granulométricas. Para o traco
1:2:8, foram avaliadas trés faixas granulométricas da areia fina (F4), média (M4) e grossa (G4),
enquanto para o trago 1:2:10 foi empregada areia de granulometria média (M410). O traco
1:2:12 foi produzido sem controle especifico da granulometria do agregado miado, além da
inclusdo de uma argamassa industrializada para fins comparativos (ALBUQUERQUE et al.,
2025). Dessa forma, as argamassas analisadas foram identificadas e nomeadas como F4, M4,

G4, 1:2:10, 1:2:12 e industrial, respectivamente, como pode ser visto na Tabela 2.

Tabela 2: Nomenclatura das argamassas analisadas em cada etapa.

Nome Cimento Cal Areia Etapa
T38 1 2 8
1% etapa
T312 1 2 12
F4 1 2 8
M4 1 2 8
G4 1 2 8
22 etapa
1:2:10 1 2 10
1:2:12 1 2 12

Industrial Sem informagdes do fabricante.
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Os concretos avaliados na segunda etapa, correspondem a amostras coletadas da
barragem da Usina Hidrelétrica de Paulo Afonso IV (PA 1V), as quais apresentavam
manifestacdes patologicas (HENRIQUE, 2022). Foram analisadas duas amostras distintas,
sendo uma proveniente do furo 2, a profundidade de 36 m, e outra do furo 3, a profundidade de
31 m, ambos das tomadas d’agua da barragem, possibilitando a investigacdo das condicdes
microestruturais e mineraldgicas de materiais submetidos a processos de degradacdo em
ambiente real de servico. Dessa forma, os concretos analisados foram identificados e nomeados

conforme a Tabela 3.

Tabela 3: Nomenclatura dos concretos analisados em cada etapa.

Nome Furo Profundidade Traco Etapa
F2-30 Furo 2 30m 1:3,7:10

12 Etapa
F3B-34 Furo 3 34m 1:3,7:10
F2-36 Furo 2 36m 1:3,7:10

2% Etapa
F3B-31 Furo 3 31m 1:3,7:10

As amostras de clinquer foram fornecidas diretamente por uma industria cimenteira,
garantindo origem controlada e representativa do material precursor do cimento Portland.
Contudo, devido a dificuldade de se obter clinqueres com teores especificos e definidos
previamente em um cenério industrial real, a pesquisa concentrou-se em uma etapa dedicada a
definicdo de pardmetros de preparo utilizando uma Gnica amostra de referéncia disponivel. O
objetivo central dessa abordagem foi identificar || EGCGGEGEGEGEEE nccessario para
que [ ocixasse de exercer influéncia sobre a caracterizacéo e a quantificagdo
mineraldgica via método Rietveld. Dessa forma, buscou-se atingir um ponto de estabilidade
analitica onde os resultados obtidos por DRX refletissem a composi¢do intrinseca do material,
eliminando erros sistematicos e variacdes induzidas por interferéncias ||| |GGz ou

efeitos de |G Como a industria j& utiliza um parametro de ||
I fixo para o clinquer, entdo foi fixado esse [ < variado apenas as
I () -2 a amostra de nome CLK.

O delineamento experimental adotado esta sintetizado na Figura 23, que apresenta, de
forma esquematica, as etapas de sensibilidade e de validacdo da metodologia aplicada as
analises por DRX.



Figura 23. Fluxograma da estruturagdo e do delineamento experimental da pesquisa.

Fonte: Autora.
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4.3. METODOLOGIA DE PREPARACAO E AJUSTE DE VARIAVEIS

Esse estagio possibilita o estudo sistemético dos parametros que influenciam a qualidade

dos resultados finais, como |

I - -ndlise comparativa entre clinquer, argamassas e concretos, neste
estagio preliminar, favorece a identificacdo das peculiaridades inerentes a cada material

cimenticio, permitindo ajustar e otimizar as varidveis experimentais de acordo com as
caracteristicas especificas de cada material. Dessa forma, a coleta de dados iniciais contribui
diretamente para o refinamento da metodologia, assegurando maior precisao, reprodutibilidade
e confiabilidade nas andlises e para a posterior aplicacdo da metodologia com base nos

parametros definidos.

Para garantir precisdo analitica e comparabilidade entre diferentes materiais, adotou-se
um protocolo sistematico de preparacéo, ajustado as especificidades de cada material. Na etapa
inicial da preparacdo da amostra, 0s corpos de prova (argamassas e concretos) passaram por
uma reducdo de tamanho estratégica, para facilitar a homogeneizacdo do material. Os corpos
de prova obtidos foram separados em duas partes distintas, cada uma destinada a diferentes

ensaios de caracterizacdo, MEV/EDS e DRX, respectivamente.

A primeira parte foi destinada a preparacdo para as analises avancadas em Microscopia
Eletronica de Varredura acoplada a Espectroscopia de Energia Dispersiva (MEV/EDS), onde
iniciou-se com o seccionamento das amostras cilindricas de concreto e argamassa. Para garantir
cortes precisos e reduzir ao minimo a geracdo de danos térmicos ou mecanicos, utilizou-se uma
serra circular metalografica modelo CONTENCO 1-3056, resultando em corpos de prova com

superficie transversal representativa.

Na sequéncia, as amostras previamente seccionadas, foram submetidas a um corte lento,
utilizando o equipamento cutoff modelo Struers Minitom. O processo foi conduzido com 6leo
mineral como fluido lubrificante e velocidade de corte de 350 rpm, reduzindo a espessura final
das amostras para aproximadamente 2,5 cm e promovendo maior regularizacdo da superficie

destinada ao preparo metalografico.
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ApOs o corte, procedeu-se ao desbaste mecénico, etapa destinada a remocao das
irregularidades decorrentes do seccionamento e a obtencdo de uma superficie plana e uniforme.
Essa preparacdo foi conduzida com lixas d’agua abrasivas de granulometria progressiva,
variando de 200 a 1200, assegurando a reducdo gradual dos riscos superficiais. Esse
procedimento foi realizado em movimentos lineares e perpendicularizados entre uma etapa e
outra, conforme orienta a norma ASTM E3-11, garantindo que 0s riscos remanescentes da etapa

anterior fossem completamente eliminados antes do avango para uma granulometria mais fina.

Em seguida, realizou-se o polimento metalogréafico, cujo objetivo €é eliminar
completamente os riscos do lixamento e conferir um acabamento espelhado a superficie,
condicdo indispensavel para andlises microestruturais de alta resolucdo. O processo foi
conduzido em politriz automatizada utilizando panos metalograficos adequados e pastas
diamantadas de 3 um, 1 pum e % pm, aplicadas de forma sequencial e com controle de pressao
e velocidade, conforme recomendado pela norma ASTM E3-11. Cada etapa teve duracédo de 3
minutos, e, entre cada granulometria, foi realizado um ciclo de banho ultrassénico de 480
segundos em alcool isopropilico, visando remover abrasivos residuais e evitar contaminacgéo

entre as etapas.

Considerando a alta porosidade inerente aos materiais cimenticios, efetuou-se o
selamento das faces laterais e da superficie posterior com esmalte incolor, a fim de otimizar o
desempenho durante o ensaio, reduzindo o tempo de estabilizacdo do vacuo no microscopio
eletronico. A superficie destinada a analise permaneceu exposta durante todo o processo. Como
se trata de materiais com comportamento elétrico isolante, foi necessaria a etapa de metalizacao
da superficie polida por meio de banho metalografico de ouro, criando uma fina camada
condutiva. Essa metalizacdo é essencial para minimizar o carregamento elétrico durante a
incidéncia do feixe de elétrons, garantindo melhor qualidade de imagem e estabilidade analitica,

especialmente nas analises por EDS.

A técnica empregada, baseada na obtengdo de uma se¢édo polida de alta qualidade para
analise morfologica e composicional, é ilustrada na Figura 24. Esse procedimento é
fundamental para compreender a organizacdo microestrutural e as interacdes entre matriz e
agregados, especialmente em estudos de degradacéo, aderéncia e mecanismos de formagao de

produtos de hidratacéo
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Figura 24. Amostra de superficie polida e metalizada pronta para ensaio de MEV.

Fonte: Autora.

A segunda parte do material foi destinado & preparacéo para as analises por difracéo de
raios X (DRX). Considerando que a técnica requer uma distribuicdo estatisticamente
representativa das fases cristalinas na regido irradiada pelo feixe, tornou-se necessaria a reducdo
dos corpos solidos (concretos e argamassas) a po fino e homogéneo, visto que o clinquer ja se
encontra na forma de pd. Esse procedimento assegura que todas as fases presentes, inclusive as
distribuidas de forma heterogénea em materiais cimenticios, sejam devidamente fragmentadas
e incorporadas ao volume efetivo de analise, evitando vieses de orientacdo ou de concentracdo

mineraldgica.

No caso especifico dos concretos, realizou-se previamente |G
I 1 perspectiva de que O
concreto é um sistema bifasico onde os agregados gratdos sdo blocos estruturais interligados
por uma matriz de argamassa, como proposto por Neville (2011). Essa decisdo foi
fundamentada nas diferencas entre os coeficientes de absorcao das fases constituintes da matriz
cimenticia e daqueles presentes nos agregados, bem como no impacto dessas diferencas sobre

a intensidade relativa dos picos difratométricos. Os agregados graidos (britas), compostos
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predominantemente por fases minerais naturais como quartzo, feldspatos e outros silicatos,
apresentam elevado grau de cristalinidade e, consequentemente, geram picos de difracdo
intensos e bem definidos. || GGG (- foscs
poderiam dominar o difratograma, mascarando ou sobrepondo os picos caracteristicos das fases
anidras e hidratadas do cimento (MUROUCHI, 2021). Além disso, as diferencas nos
coeficientes de absor¢édo de raios X entre a matriz e o agregado poderiam introduzir distor¢oes
na intensidade relativa dos picos, comprometendo a interpretacdo quantitativa e a estimativa da

concentracdo real das fases cimenticias.

Assim, [ teve como objetivo minimizar interferéncias associadas & absorgdo
diferencial e & alta intensidade difratométrica dos agregados, concentrando a analise na |||l
I ss- procedimento permitiu uma caracterizagdo mineraldgica mais
fidedigna da matriz cimenticia e de seus produtos de hidratacdo, reduzindo a heterogeneidade
composicional da amostra e aumentando a confiabilidade e reprodutibilidade dos resultados
obtidos por DRX. | G ;o altera a natureza da analise; ela limpa
0 ruido mineral6gico para que a argamassa constituinte do concreto possa ser avaliada com o

mesmo rigor e pardmetros técnicos de uma argamassa de revestimento.

O processo de | do concreto (G - J2 argamassa foi
conduzido variando-se os | RN - modo

a investigar a resposta granulométrica e otimizar a condicdo de preparacdo para DRX no
moinho vibratério de anéis (discos) da GRAVIMETA. Ap6s a moagem, as amostras passaram
por |
garantindo a selecdo de particulas compativeis com a geometria de espalhamento necessaria a

analise difratométrica.

No caso das amostras de clinquer, por estas ja se apresentarem originalmente na forma
pulverulenta em fungdo de seu processo industrial de fabricacdo, ndo se fez necesséria a etapa

de cominuicio mecanica. A preparacéo dessas amostras restringiu-se, portanto, ||| GGl

I O processo esta ilustrado na Figura 25. Esse procedimento teve como

objetivo avaliar a influéncia ||| GG 2 ualidade dos difratogramas obtidos,
bem como assegurar uma distribuicdo granulométrica adequada a incidéncia do feixe de raios
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X, minimizando efeitos de orientacdo preferencial e maximizando a representatividade

estatistica das fases cristalinas presentes no volume efetivamente analisado.

A definico criteriosa || | | | N ¢ cssencial, pois tanto a sobremoagem

guanto a moagem insuficiente comprometem significativamente a qualidade dos difratogramas.
Tempos excessivos de cominuicdo podem induzir amorfizagdo parcial, introduzir tensdes
residuais e promover o alargamento artificial dos picos de difracdo, prejudicando a
quantificacdo por métodos como o Rietveld. Por outro lado, tempos insuficientes resultam em
particulas grosseiras, suscetiveis a orientacdo preferencial, ao alargamento instrumental nao
controlado e a baixa resolucdo dos picos difratados. Assim, a moagem foi otimizada para obter
uma granulometria adequada, sem causar danos estruturais significativos aos cristais

analisados, preservando a resposta difratométrica verdadeira do material.

Figura 25. Etapa de moagem e peneiramento da amostra.

¥

Fonte: Autora.

Essa metodologia, portanto, assegura maior fidedignidade na identificacdo e
quantificacdo das fases cristalinas, permitindo definir para cada material cimenticio o conjunto
de pardmetros que minimiza a variabilidade entre analises repetidas e estabelece condicdes
robustas e reprodutiveis para o estudo mineraldgico. A padronizacdo da preparacdo em niveis
adequados |GG c0uz incertezas experimentais e garante que diferencas
mineral6gicas observadas reflitam, de fato, o comportamento intrinseco do material, e ndo
artefatos de preparacao.
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No ambito da engenharia forense, tais cuidados sdo essenciais, uma vez que a
interpretacdo dos difratogramas constitui etapa critica na reconstituicdo dos tracos dos materiais
analisados, que implica na determinacdo de conformidade e na deteccdo de eventuais
adulteracdes ou desvios de qualidade sobretudo em concretos e argamassas. Dessa forma, a
metodologia adotada contribui diretamente para a tragabilidade dos resultados, para a
reprodutibilidade das pericias e para o estabelecimento de conclusfes técnicas confidveis

relacionados a obras publicas e estruturas de interesse pericial.

4.4. TECNICAS DE CARACTERIZACAO

4.4.1. DIFRATOMETRIA DE RAIOS-X

A difracdo de raios X em p6 (DRX) foi realizada em Equipamento BRUKER D8
PHASER com radiacao Cuka, 40 kV, 30mA, modo de varrimento de passos (0,02°/passo,
Is/passo) e variacdo angular de incidéncia de 5° a 70° 26, no Laboratério de Caracterizagdo
Microestrutural da UFPB. O difratograma foi coletado e tratado utilizando os programas de
TOPAS (Total Pattern Analysis Software ®) para identificacdo das fases mineraldgicas e
posterior realizacdo do refinamento Rietveld, onde foi possivel a realizacdo de analise
qualitativa e quantitativa. O sistema cristalografico usado teve como base as estruturas

cristalinas publicadas segundo a ICSD (Inorganic Crystal Structure Database).

44.2. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA COM
ESPECTROSCOPIA DE DISPERSAO DE ENERGIA

Para a realizacdo das andlises, empregou-se o Microscopio Eletronico de Varredura
(MEV) Quanta 450 FEI. Esta analise foi realizada em conjunto com o Espectrémetro por
Energia Dispersiva de Raios-X (EDS), disponivel nas instalagdes do Laboratério Tecnomat da
UFPB. Essa abordagem integrada permite uma investigacdo abrangente das caracteristicas
microscopicas e composicdo elementar das amostras em estudo. As condi¢des operacionais
durante as analises foram ajustadas meticulosamente para garantir resultados precisos e
representativos oferecendo resolugdo maxima e detalhamento na visualizacdo da microestrutura

possibilitando uma analise precisa da composicao elementar por meio do EDS. As micrografias
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foram coletadas e tratadas utilizando o programa do MAZE para distribuicdo das fases

mineraldgicas e quantificacdo de poros e vazios.

4.5. FLUXOGRAMA METODOLOGICO

A fim de proporcionar uma visao panoramica e integrada dos procedimentos adotados
nesta pesquisa, este topico apresenta a sintese dos caminhos percorridos. O fluxograma
metodoldgico, ilustrado na Figura 26, organiza de maneira logica e sequencial todas as etapas
detalhadas anteriormente, permitindo uma compreensdo imediata das interdependéncias entre
as fases do trabalho. Esta representacéo grafica atua como um mapa orientador, facilitando o
acompanhamento do rigor técnico aplicado desde a escolha do tipo de amostra até a analise

final dos resultados

Figura 26: Fluxograma metodoldgico do protocolo adotada para analise de caracterizacédo

microestrutural em materiais cimenticios.

Fonte: Autora.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos serdo apresentados de forma clara e concisa, destacando as
descobertas e as tendéncias identificadas nas analises. DiscussGes aprofundadas sobre os
resultados proporcionam uma interpretacdo critica, contextualizando os dados no &mbito da

engenharia civil e evidenciando as implica¢des praticas para o setor.

5.1. AMOSTRAS DE CLINQUER
5.1.1. Composi¢ado Mineraldgica

Os gréaficos apresentados evidenciam de forma consistente a influéncia [}
B 2 2mostra, controlada |GG b 2 precisio e
estabilidade dos teores quantificados das fases mineraldgicas do clinquer por difracdo de raios
X. Como se trata da mesma amostra de clinquer, as variacdes observadas ndo estdo associadas
a diferencas composicionais intrinsecas, mas sim a efeitos induzidos pelo preparo da amostra,
especialmente relacionados a distribuicdo de tamanhos de particula, area superficial especifica
e representatividade estatistica das fases no volume irradiado.

A Figura 27 mostra que as fases majoritarias, em especial alita (CsS) e belita (C2S),
apresentam variacOes sistematicas com a alteracdo da granulometria. Observa-se que, para
malhas mais grossas, ha maior dispersdo dos valores quantificados, enquanto o refinamento
granulométrico conduz a uma reducdo progressiva da variabilidade, indicando maior
estabilidade e reprodutibilidade dos resultados (STUTZMAN, 1994). Esse comportamento €
coerente com a diminuicdo dos efeitos de orientacdo preferencial e com o aumento da
homogeneidade do p6 analisado a medida que o tamanho de particula é reduzido, especialmente

para as fases da alita como relatado por Kang et al. 2023.

Por outro lado, as fases ferrita (CsAF), aluminato tricalcico (CsA) e periclasio (MgO)
apresentaram teores praticamente constantes, independentemente da variacdo granulométrica.
Esse resultado sugere que tais fases se encontram distribuidas de maneira relativamente
homogénea no clinquer, sendo menos sensiveis as variagdes no preparo da amostra, ao contrario

do que se observa para as fases silicaticas. Podemos ainda salientar que se trata de fases de facil
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moagem, de modo que j& se encontram muito finas desde as etapas iniciais do processamento.

Isso faz com que a fragdo passante ndo apresente variagOes significativas entre as diferentes

peneiras utilizadas (NN

Ademais, a alita e a belita, por apresentarem silicio em sua composi¢do, sdo fases de
maior resisténcia & moagem devido a sua dureza. Dessa forma, o tamanho de particula da alita
e da belita é significativamente mais influenciado pelo processo de peneiramento, de modo que
a utilizacdo de peneiras de menor abertura promove uma melhor homogeneizacao da fracao
passante. Como consequéncia, obtém-se resultados com menor dispersdo nas analises por

difracdo de raios X (DRX) e no refinamento de Rietveld.

Figura 27. Variacdo da fracdo de fases cristalinas em funcédo da malha de

peneiramento, obtida por DRX, evidenciando a influéncia do controle granulométrico na

quantificacdo das fases

Fonte: Autora.
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A Figura 28 revela uma correlacdo negativa bem definida entre os teores de cal livre
(CaO) e portlandita (Ca(OH)2), com coeficiente de determinagdo elevado (R? = 0,83). Esse
comportamento indica que, a medida que a granulometria da amostra se torna mais fina, ocorre
hidratacdo parcial da cal livre, favorecida pelo aumento da area superficial especifica e pela
maior reatividade das particulas. Como consequéncia, observa-se a conversdo progressiva de
CaO em portlandita, mesmo em condicdes de preparo controladas, comportamento relatado por
Lambart et al. 2018 e Alvarez et al. 2021.

Esse resultado possui elevada relevancia metodoldgica, pois demonstra que a
granulometria ndo apenas influencia a qualidade do difratograma, mas pode alterar
efetivamente o estado quimico das fases presentes, introduzindo produtos secundarios que ndo
necessariamente refletem a condicdo original do clinquer. Tal efeito deve ser rigorosamente
controlado, sobretudo quando a analise visa a quantificacdo precisa de cal livre, pardmetro
critico para avaliacdo da qualidade e da reatividade do clinquer.

Sob a perspectiva da engenharia forense, esse comportamento possui implica¢fes
relevantes, uma vez que evidencia a necessidade de controle rigoroso do tempo de
armazenamento, das condi¢Ges ambientais e do intervalo entre a coleta da amostra e a realizacédo
dos ensaios. A auséncia desse controle pode induzir a formacdo de portlandita néao
representativa do estado original do material, comprometendo a interpretacdo pericial quanto a

qualidade, conformidade normativa ou possivel degradacdo do clinquer analisado.
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Figura 28. Correlagdo inversa entre os teores de portlandita e cal livre obtidos a partir da
analise por DRX.
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Fonte: Autora.

A Figura 29 mostra graficos com tendéncias complementares. A alita (CsS) apresenta
leve aumento ou estabilizacdo de seus teores com a reducdo do tamanho de particula,
acompanhado por diminui¢ao da dispersdo dos dados. Em contrapartida, a belita (C2S) tende a

apresentar reducdo gradual de seus teores a medida que a granulometria se torna mais fina.

Esse comportamento sugere uma distribuicdo heterogénea das fases silicaticas no gréo
de clinquer, em que a belita pode estar mais concentrada em regides superficiais, enquanto a
alita predomina no nucleo. Em condi¢des de moagem menos intensas ou peneiramento mais
grosseiro, a resposta difratométrica pode ser dominada pelas fases superficiais, mascarando o
teor real de CsS. Com o refinamento granulométrico, ocorre maior exposi¢ao do interior dos

gréos, resultando em uma quantificacdo mais representativa da alita.
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Figura 29. Influéncia da malha de peneiramento na quantificagio das fases CsS e C2S por

DRX, com comparacao entre diferentes condicdes de preparacdo das amostras.

Fonte: Autora.

Os resultados apresentados demonstram que |G << ce papel

determinante na qualidade, estabilidade e representatividade dos dados obtidos por DRX,
mesmo quando se analisa uma Unica amostra de clinquer. A escolha inadequada da
I 1o induzir: superestimacéo ou subestimacéo das fases silicaticas; formagao
artificial de portlandita a partir da cal livre; e aumento da disperséo dos resultados e redugéo da

reprodutibilidade.

No contexto da engenharia forense, essas observagGes sdo particularmente criticas. A
interpretacdo de resultados de DRX para fins de verificagdo de conformidade, avaliacdo de
qualidade do clinquer ou investigacdo de eventuais desvios de especificacdo deve considerar
que diferencas observadas podem ser consequéncia direta do preparo da amostra, e ndo de
alteragdes reais no material. Assim, a padronizacao || | S cmerge como requisito
indispensavel para assegurar a comparabilidade entre analises e a confiabilidade das conclusdes
técnicas.
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5.2. AMOSTRAS DE ARGAMASSAS
5.2.1. Composicado Mineraldgica

Nota-se na Figura 30, para as argamassas do tipo 1:2:8 (trago em volume), que o teor
relativo de agregado aumentou com o incremento do ||| | S comportamento
associado principalmente a elevada dureza e estabilidade cristalina do quartzo, bem como a sua
distribuicdo heterogénea na matriz cimenticia. A medida que o || | | | | I cumenta. a
matriz hidratada sofre fragmentacdo mais intensa, enquanto o quartzo mantém maior
integridade, passando a dominar estatisticamente o volume analisado (LI et al., 2014; CHEN et
al., 2014).

Quando se considera ||| GG, ohsva-se que
0s teores associados & matriz cimenticia tornam-se mais elevados nos menores || Gz
B dccaindo progressivamente com o aumento |G css-
resultado indica que |GGG (2 orecem a super-representacdo do

agregado, distorcendo a relagéo real entre matriz e agregado presente no traco original da

argamassa.

Para a argamassa 1:2:8, 0 conjunto de parametros que apresentou maior concordancia
com o traco real correspondeu |
Essa constatacdo € particularmente relevante, uma vez que o traco da argamassa exerce
influéncia direta sobre propriedades fundamentais do material, como resisténcia mecanica,
durabilidade e comportamento reoldgico. Assim, uma preparacdo inadequada da amostra pode
induzir a resultados mineralégicos que ndo refletem fielmente a realidade da obra executada,

comprometendo analises técnicas e periciais.

Figura 30: Influéncia do tempo de moagem e da fracdo passante nas proporc¢des de material

cimenticio e agregado e na estimativa do traco cimento:agregado da argamassa 1:2:8.
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Fonte: Autora.

Na Figura 31, um comportamento analogo foi observado para a argamassa do tipo

1:2:12, a qual apresentou tendéncia semelhante quanto & influéncia ||| GGG

I - cpresentacio das fases constituintes. Da mesma forma, os pardmetros que
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melhor reproduziram o traco real corresponderam as [ GGG

Figura 31: Influéncia do tempo de moagem e da fracao passante nas proporcdes de material

cimenticio e agregado e na estimativa do traco cimento:agregado da argamassa 1:2:12.

Fonte: Autora.
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Esses resultados demonstram que [N
I induzem uma super-representagdo do agregado, levando a

interpretaces que podem sugerir, de forma equivocada, um empobrecimento da matriz
cimenticia. Do ponto de vista técnico, tal distor¢cdo ndo esta necessariamente associada a uma
alteracéo real do trago da argamassa, mas sim a efeitos introduzidos durante a preparacédo da

amostra.

A partir da analise comparativa dos resultados e da identificacdo das condicbes que
apresentaram maior aderéncia aos valores reais dos tragos, adotou-se como protocolo padréo
para as amostras de argamassa | EEEEEEEEEEE
I Essas condicdes foram consideradas as mais adequadas para assegurar equilibrio
entre representatividade estatistica, minimizacdo de efeitos de orientacdo preferencial e
preservacdo da integridade mineraldgica das fases analisadas. Tal comportamento é coerente
com a elevada dureza e estabilidade cristalina do quartzo (TAVARES et al., 2020), que tende

a dominar o difratograma quando submetido a || GGG < detrimento

das fases hidratadas da matriz cimenticia, que sofrem fragmentacdo mais acentuada.

Os resultados apresentados nas secOes subsequentes foram obtidos a partir desse
protocolo, o qual se mostrou robusto, reprodutivel e tecnicamente adequado, tanto para fins
académicos quanto para aplicacBes no contexto da engenharia forense, em que a confiabilidade

da preparacdo da amostra é condicao indispensavel para a validade das conclusdes técnicas.
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Figura 32: Distribuicéo percentual das fases cristalinas associadas ao material cimenticio e ao

agregado em amostras de argamassa com diferentes composicoes.

Fonte: Autora.

Figura 33 — Estimativa da proporcdo do tragco cimento:agregado em argamassas com
diferentes composicoes, obtida a partir da quantificacao das fases cristalinas por DRX.

Fonte: Autora.
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Na figura 32, observa-se que a fracdo atribuida ao material cimenticio varia
significativamente entre as diferentes condi¢des de preparo, oscilando aproximadamente entre
20% e 36%, enquanto a fracdo correspondente ao agregado varia de forma complementar,
alcancando valores entre 65% e 80%. Esse comportamento reforga que a resposta difratométrica
ndo reflete apenas o traco nominal da argamassa, mas também a forma como as diferentes fases

sdo fragmentadas e representadas estatisticamente ap6s a cominuicao.

As condicOes identificadas como F4, M4, G4 e Ind apresentam valores mais
equilibrados entre matriz cimenticia e agregado, enquanto a condi¢do 1:2:10 e 1:2:12
evidenciam uma sub-representacdo da matriz cimenticia, associada a um aumento expressivo
da fracdo de agregado. Isso era esperado devido ao aumento do teor de agregado no traco
nominal de 1:2:10 e 1:2:12.

A variacdo da distribuicdo granulométrica da areia em argamassas de traco 1:2:8, ainda
gue mantidas condi¢des idénticas de preparacdo das amostras para difracdo de raios X (DRX)
— I e resultar em
diferencas significativas na quantificacdo das fracdes cimenticia e de agregado. No presente
caso, observou-se que a argamassa com areia fina apresentou aproximadamente 33% de fragédo
cimenticia, enquanto a com areia média apresentou cerca de 25% e a com areia grossa cerca de
30%, evidenciando variacdes que ndo correspondem ao traco nominal da mistura. Esse
comportamento pode ser atribuido a cominuicdo diferencial entre as fases, uma vez que 0s
produtos de hidratagdo da pasta cimenticia, menos duros e mais frageis, sdo reduzidos mais
eficientemente a particulas finas, ao passo que o quartzo, principal constituinte da areia,
apresenta elevada dureza e tende a resistir a fragmentacdo, especialmente quando proveniente
de fragcdes granulométricas mais grosseiras. Mesmo ap6s peneiramento, diferencas no tamanho
efetivo das particulas podem persistir, favorecendo a ocorréncia de efeitos de microabsorgéo e
impactando a intensidade difratada do quartzo (HILLIER, 2000).

Nesse contexto, a menor fragdo cimenticia observada na amostra M4 com areia média
pode estar associada a uma condi¢do intermediaria de moagem, em que ha melhor
representatividade do quartzo na analise, enquanto os valores mais elevados nas amostras com
areia fina (F4) e grossa (G4) podem refletir, respectivamente, uma maior homogeneizagéo

granulométrica e efeitos de submoagem do quartzo. Assim, os resultados indicam que a
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granulometria inicial do agregado exerce influéncia indireta, poréem relevante, na quantificacao
mineraldgica por DRX, sendo fundamental considerar tais efeitos na interpretacdo dos dados

obtidos por refinamento de Rietveld.

A figura 33 correlaciona os resultados mineralégicos com a proporcéo estimada do
traco. Observa-se que a amostra Industrial apresenta valor de 0,56, sendo mais compativel com
o0 traco nominal esperado para a argamassa de trago 1:2:8. Em contraste, as condicdes, 1:2:10 e
1:2:12 conduzem a proporcdes mais elevadas de agregado, como 0,30 e 0,25, evidenciando a

similaridade com o traco real, 1:2:10 e 1:2:12 respectivamente.

No contexto da engenharia forense, essa constatacdo é particularmente relevante. A
interpretacdo de resultados de DRX visando a verificacdo de conformidade de tragos, detec¢do
de possiveis fraudes ou avaliacdo de qualidade de argamassas em obras publicas pode ser
severamente comprometida caso os parametros de preparacdo ndo sejam criteriosamente
definidos e padronizados. Um preparo inadequado pode induzir conclusdes errdneas quanto ao
consumo de cimento, a presenca excessiva de agregado ou a suposta ndo conformidade do

material analisado.

Dessa forma, os graficos corroboram a necessidade de definicdo prévia e validacao
experimental dos parametros de moagem e peneiramento, evidenciando que condigdes menos
agressivas, associadas a granulometrias mais finas e tempos de moagem reduzidos, sdo mais
adequadas para preservar a representatividade do traco original da argamassa. Essa abordagem
assegura que as diferencas observadas nos difratogramas reflitam efetivamente o
comportamento intrinseco do material, e ndo variacGes artificiais introduzidas pelo preparo da

amostra.

A Figura 34 correlaciona a razdo Pasta/Agregado — Teorico (derivada do trago) com a
razdo Pasta/Agregado — Ensaio (estimada por DRX). Ao incorporar a identificacdo dos tragos,
observa-se que o gréfico passa a registrar simultaneamente dois efeitos: a variagdo real de
composigdo entre argamassas de tragos distintos e a sensibilidade do DRX as condicGes de
preparacdo, que pode amplificar ou reduzir a concordancia entre valores teoricos e

experimentais.
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Figura 34: Relacdo entre teor de agregado por pasta de cimento teorica e obtida por DRX.

Razdo Pasta/Agregado - Tedrico e Ensaio
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Fonte: Autora.

As amostras M4, F4 e G4, todas produzidas com traco 1:2:8, se agrupam em uma regido
relativamente proxima no eixo tedrico, como esperado para materiais com a mesma dosagem
nominal. No entanto, a dispersdo ao longo do eixo “Y” indica que, mesmo mantendo o traco
constante, a razdo Agregado/Pasta estimada por DRX pode variar em funcdo do preparo ou
caracteristicas da amostra, como a distribuicdo granulométrica. Esse comportamento é
consistente com a literatura de DRX em materiais cimenticios: a matriz hidratada é mais
suscetivel a fragmentacdo e a efeitos de amorfizacao/alteracdo superficial, enquanto o quartzo
do agregado tende a manter forte contribuicdo difratométrica, podendo dominar

estatisticamente o volume irradiado dependendo da moagem e do peneiramento.

Em termos metodoldgicos, esse agrupamento do “cluster” 1:2:8 sustenta que o protocolo
de preparo é capaz de produzir resultados coerentes e comparaveis, mas também evidencia a

necessidade de padronizacdo rigorosa, pois variacdes de preparo tais como distribuicdo
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granulométrica dos agregados podem introduzir deslocamentos que, se interpretados
isoladamente, poderiam ser confundidos com alteracgdes de traco.

Observa-se que as amostras F4 e industrial (Ind) apresentam-se posicionadas em niveis
superiores, 0 que esta diretamente relacionado a granulometria do agregado utilizado. Areias
mais finas tendem a sofrer cominuicdo mais eficiente durante a etapa de preparacdo das
amostras, resultando em maior proporcdo de particulas efetivamente reduzidas a tamanhos
adequados para andlise por difracdo de raios X. Como consequéncia, hd aumento da fracdo de
quartzo passante na peneira de 635 mesh, elevando sua contribuicdo para o espectro

difratométrico e, portanto, sua quantificacdo no refinamento.

No caso da argamassa industrial, que apresenta valor de razdo pasta/agregado similar a
amostra F4, esse comportamento pode estar associado a uma distribui¢do granulométrica mais
otimizada, com presenca de finos que favorecem tanto a eficiéncia de moagem quanto a
homogeneidade da amostra pulverizada. Dessa forma, a maior intensidade difratada observada
ndo reflete necessariamente um maior teor real de agregado, mas sim uma maior eficiéncia de

preparacdo e resposta difratométrica do material.

A posicdo da amostra 1:2:10 em uma regido com menor razdo Pasta/Agregado €, em
parte, estruturalmente esperada, pois se trata de uma argamassa 1:2:10, ou seja, com maior
proporcdo de agregado em relacdo a pasta quando comparada ao trago 1:2:8. Assim, 0
afastamento de 1:2:10 em relagdo ao agrupamento do 1:2:8 ndo deve ser interpretado
automaticamente como viés de preparacao; ao contrario, ele fornece um indicativo de que o

método é sensivel a diferenca real de traco.

Contudo, a distancia entre o valor tedrico e o valor obtido por DRX pode revelar também
a contribuicdo do preparo: em condi¢cdes de moagem mais agressivas, a matriz cimenticia pode
ser superfragmentada e o quartzo passar a dominar o difratograma, diminuindo a razéo
experimental além do que seria esperado apenas pela mudanca de trago. Portanto, 1:2:10
funciona como um “ponto critico” para demonstrar que a técnica consegue captar a diferenca

de dosagem, mas exige controle de preparacao para evitar superestimacao do agregado.

A amostra 1:2:12, por possuir o maior teor de agregado entre as avaliadas, tende

naturalmente a ocupar a regido de menores razfes Pasta/Agregado. Sua posi¢do no gréafico,
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mais afastada do cluster 1:2:8 e abaixo de 1:2:10, é consistente com a hierarquia esperada entre
tracos (1:2:8 > 1:2:10 > 1:2:12). Isso fortalece a interpretacdo de que o método, em principio, €

capaz de distinguir materiais de dosagens diferentes.

Ainda de acordo com o grafico da Figura 34, em relacdo a variacdo da distribuicao
granulométrica da areia - fina, média ou grossa - no trago de argamassa 1:2:8, vemos que a
cominuicdo da amostra diminui a sensibilidade da técnica de DRX a distribuicdo
granulométrica dos agregados mitdos. A argamassa industrializada, cuja curva granulométrica
da areia ndo é conhecida, apresentou comportamento mineralgico semelhante ao observado
para as argamassas F4, M4 e G4, todas produzidas com trago 1:2:8. Esse resultado indica que,
independentemente da variacdo granulométrica do agregado, a resposta difratométrica é
predominantemente governada pela fracdo cristalina das fases minerais, em especial o quartzo,

e ndo pela organizacao fisica ou pelo empacotamento dos graos.

Adicionalmente, observa-se que, a medida que aumenta a propor¢do de agregado no
traco, torna-se mais elevada a concordancia entre os valores tedricos e aqueles obtidos por
DRX, conforme evidenciado na Figura 34. Em contrapartida, verifica-se que a taxa de erro,
aumenta com a maior concentracdo de material cimenticio no traco teérico. Tal comportamento
decorre do fato de que a metodologia de refinamento de Rietveld aplicada aos dados de DRX é
fortemente influenciada pela fracdo mineral cristalina, predominante nos agregados, enquanto
a matriz cimenticia apresenta maior complexidade mineraldgica e contribui¢cdo amorfa, o que

impacta diretamente a acurdcia quantitativa do método.

A similaridade observada entre a argamassa industrializada e as argamassas de traco
controlado sugere que o consumo de areia na formulacdo industrial ndo excede, de forma
significativa, o limite de oito partes em relacdo a pasta cimenticia, refor¢cando a hipdtese de que
0 traco da argamassa industrial analisada € compativel com um traco do tipo 1:2:8. Tal
inferéncia é particularmente relevante em contextos nos quais a composicao do material ndo é

fornecida pelo fabricante ou ndo se encontra documentada.

Adicionalmente, a analise do grafico evidencia que, mesmo apos a correcao dos fatores
de relagéo pasta/agregado obtidos por meio do DRX, a quantificagcdo do quartzo ndo incorpora
efeitos associados a densidade de empacotamento dos agregados. Isso ocorre porque a técnica

difratomeétrica quantifica, essencialmente, a presenca e a proporcdo da fase cristalina do
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quartzo, independentemente de sua localizacdo no material, seja nos grdos de agregado
propriamente ditos ou dispersa na matriz cimenticia. Assim, aspectos fisicos, como a
distribuicdo espacial dos gréos, o grau de empacotamento e a contribui¢do volumétrica efetiva
do agregado, sdo parametros que nao interferem potencialmente na determinacdo do traco de

argamassa quando se utiliza a correta preparacéo fisica da amostra.

Com a identificacdo dos tracos, a Figura 34 ganha relevancia técnica por mostrar que:
O DRX pode ser usado como ferramenta para diferenciacdo comparativa de tracos (pelo menos
entre 1:2:8, 1:2:10 e 1:2:12), desde que o preparo seja padronizado; Sem padronizagéo,
variagdes induzidas por moagem/peneiramento podem gerar falsos positivos de “excesso de
agregado” (interpretacdo tipica em suspeitas de fraude/empobrecimento da pasta); A melhor
pratica pericial é ancorar conclusfes em protocolos validados (com condi¢cfes que reproduzam
0 traco conhecido), além de registrar formalmente tempo entre coleta—preparo—ensaio e

condigOes de armazenamento, reduzindo a chance de artefatos.

5.2.2. Analise de Imagens

As micrografias apresentadas na Figura 35, obtidas por microscopia eletronica de
varredura, evidenciam de forma clara a influéncia combinada do traco da argamassa e da
granulometria do agregado miudo sobre a organizacdo microestrutural do material. Nesse modo
de imagem, o contraste esta diretamente associado ao numero atdmico médio das fases,
permitindo distinguir com clareza os gréos de agregado quartzoso (regides mais claras) da
matriz cimenticia hidratada (regides mais escuras). Ressalta-se que todas as imagens foram
adquiridas sob a mesma magnificacdo (100x), com o objetivo de possibilitar um comparativo

microestrutural consistente entre os agregados e a matriz cimenticia.

As amostras F4, M4 e G4, todas produzidas com tragco 1:2:8, diferindo apenas pela
granulometria da areia (fina, média e grossa, respectivamente), (ALBUQUERQUE et al.,
2025), apresentam microestruturas globalmente semelhantes em termos de proporcéo entre
agregado e matriz, corroborando os resultados obtidos por DRX. Entretanto, observam-se
diferencas marcantes na distribuigdo espacial e no empacotamento dos grdos, diretamente

relacionadas a granulometria do agregado.
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Na amostra F4, caracterizada por areia fina, observa-se uma microestrutura mais
homogénea, com grdos de agregado de menor dimensdo, melhor distribuidos e maior
continuidade da matriz cimenticia. Essa configuracdo favorece uma interface matriz—agregado
mais continua, resultando em menor volume aparente de vazios e maior uniformidade

microestrutural.

A amostra M4, composta por areia de granulometria média, apresenta uma distribuicao
mais heterogénea dos graos, com coexisténcia de particulas de diferentes tamanhos e maior
variabilidade local na espessura da matriz cimenticia entre 0s agregados. Ainda assim, a
proporcdo global entre matriz e agregado permanece compativel com o trago 1:2:8,
evidenciando que a variacdo granulométrica, embora influencie a morfologia, ndo altera

substancialmente a composi¢do volumétrica do material.

Na amostra G4, com areia grossa, observa-se a presenca de graos de maior dimenséo,
com contornos mais definidos e maior espacamento entre particulas, o que resulta em regides
localizadas com maior espessura de matriz cimenticia e maior heterogeneidade microestrutural.
Essa configuracdo tende a intensificar efeitos de empacotamento menos eficiente, com

implicagdes diretas na porosidade e no comportamento mecéanico do material.

A argamassa industrializada, cuja composicdo granulométrica do agregado ndo é
conhecida, apresenta microestrutura semelhante as argamassas F4, M4 e G4, especialmente no
que se refere a proporcéo visual entre agregado e matriz. Essa observacao reforga os resultados
obtidos por DRX, indicando que o traco da argamassa industrial € compativel com um traco do
tipo 1:2:8. Contudo, nota-se uma distribui¢do granulométrica mais ampla, com coexisténcia de
particulas finas e grossas, sugerindo o uso de uma curva granulométrica otimizada pelo

fabricante, voltada a melhoria do empacotamento e da trabalhabilidade.

A amostra 1:2:10, correspondente ao traco 1:2:10, apresenta aumento perceptivel da
fracdo de agregado em relagdo a matriz cimenticia, evidenciado pela maior ocupagdo da area
da imagem por gréos quartzosos. Observa-se reducdo da continuidade da matriz e maior
proximidade entre os gréos de agregado, em consonancia com o maior teor de areia do traco.
Essa caracteristica microestrutural esta diretamente alinhada com o deslocamento observado

nos graficos de razdo agregado/pasta obtidos por DRX.
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Por fim, a amostra 1:2:12 exibe a microestrutura mais rica em agregado dentre as
analisadas, com predominio claro dos gréos quartzosos e matriz cimenticia mais descontinua.
A elevada proporcéo de agregado resulta em maior heterogeneidade microestrutural e potencial
aumento da porosidade intergranular, aspectos que justificam, do ponto de vista
microestrutural, os valores elevados de razdo agregado/pasta identificados nas analises

difratométricas.

Figura 35: Micrografias por microscopia eletronica de varredura (MEV) das argamassas com

diferentes composicoes e condicOes de preparo, evidenciando a morfologia dos agregados, a

matriz cimenticia e a distribuicdo das fases.

d) Industrializada e) 1:2:10 g) 1:2:12
Fonte: Autora.

A analise conjunta das micrografias de MEV e dos resultados de DRX demonstra que,
enquanto o DRX é sensivel a quantidade de fases cristalinas, particularmente ao quartzo, a
microscopia eletrbnica permite compreender a organizacdo fisica dessas fases, incluindo
empacotamento, distribuicdo espacial e continuidade da matriz. Essa complementaridade é
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fundamental, especialmente no contexto da engenharia forense, pois evita interpretacoes

simplificadas baseadas exclusivamente em dados mineraldgicos.

Os resultados evidenciam que argamassas com 0 mesmo traco podem apresentar
microestruturas distintas em funcdo da granulometria do agregado, sem que isso implique
necessariamente alteracdo do traco determinado pela razdo pasta/agregado. Assim, a avaliacao
pericial da conformidade de argamassas deve considerar ndo apenas a quantificacdo
mineraldgica, mas também a analise microestrutural, de modo a distinguir diferencas reais de

dosagem de efeitos associados a granulometria e ao empacotamento dos agregados.

Com o objetivo de aprofundar a compreensao da constituicdo quimica dos constituintes
das argamassas analisadas, apresentam-se a seguir os resultados obtidos por microscopia

eletronica de varredura associada a espectroscopia por dispersao de energia (MEV/EDS).

A Figura 36 retrata as amostras F4, M4 e G4, todas produzidas com 0 mesmo traco
1:2:8, diferindo exclusivamente pela granulometria da areia (fina, média e grossa), apresentam
composicao quimica global semelhante nas analises por EDS, com predominio de Si associado

ao quartzo do agregado, e Ca, Al e Si relacionados a matriz cimenticia hidratada.

As andlises evidenciaram ainda teores detectaveis de aluminio (Al), potassio (K) e sodio
(Na), elementos que, assim como o silicio, estdo associados a presenca de feldspatos nos
agregados. Embora esses minerais ocorram em proporces reduzidas, eles integram a
composicgdo dos agregados naturais. Adicionalmente, foi identificada a presenga de ferro (Fe),
magnésio (Mg) e enxofre (S), ainda que em baixas concentraces, elementos estes
predominantemente relacionados a composicdo do cimento empregado na formulacdo das

argamassas.
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Figura 36: Micrografia por MEV associada a mapeamento quimico por EDS das argamassas,
evidenciando a distribuicdo espacial dos principais elementos constituintes da matriz

cimenticia e dos agregados: a) F4, b) M4, c¢) G4.
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o

-Ka

Amostra F4 n Amostra F4 . jostra Fd
MAG: 650x HV: 200 kY WD: 127 mm Px: 3.70 ym MAG;60x HV: 200 kv WD: 127 mm  Px; 3.70 ym = \G; 60X HY: 200 kV  WD: 127 mm  Px: 3.70 ym
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b) Argamassa M4

Ca-Ka

Amostra M4
MAG: 60x HV:200kV WD:94mm Px: 370 pm

Amostra M4
MAG: 60x  HV:200kV WD: 9.4 mm  Px: 370 pm

600 pm

—

Amostra M4

MAG: 60x HV:200kV WD:94mm Px:3.70 um
=

kKol

Amostra M4
MAG: 50x

HV: 200 kV

WD: 9.4 mm

@

Px: 3.70 um

Amostra M4
MAG: 60x HV:200kV WD:9.4mm  Px: 370 pm

v

INa-Kal

Amostra M4
MAG: 60x  HY:200kV WD: 94 mm Px: 370 um
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c) Argamassa G4

3
4 +
e
y \
¥
i
4 2
y .w*'
- o : : e 'z, @ ¥
A ; ‘ P 5 v »
Ch 1l : G : . ol IEE ..KMg Na [ Fe .
Amostra G4 it : : 800°um (4 iR Y A ofer

MAG: 50x HV: 20.0 k! g n Px: 370 pr Bl A

e A .

MAG 80x WV 200Ky WO 103 me e 370 m

V: 200KV WO 108mm Px: 370 im

VWD 10.3 mm_ Px: 3.70 um

A argamassa industrial, cuja distribui¢do granulométrica do agregado nio é conhecida,

apresenfou comportamento microestrutural e composicional semelhante as argamassas F4, M4

e G4. A analise por EDS, na Figura 37, indica proporg¢des elementares compativeis com uma

argamassa rica em quartzo, associada a uma matriz cimenticia tipica, sem evidéncias de

empobrecimento acentuado de Ca ou enriquecimento excessivo em Si.
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Figura 37: Micrografia por MEV associada a mapeamento quimico por EDS da argamassa
industrial, evidenciando a distribuig¢do espacial dos principais elementos constituintes da

matriz cimenticia e dos agregados.

Argamassa Industrial

Ox WV, 200KV WON0Imm Px 870 fim

Na-Kal

r2 ind
CKY WO 02 mm  Px 370 im 1 MV 200KV WO 903 mm Px 370 pm WV, 200Ky WO 102 mm P ST0 um

A amostra 1:2:10, correspondente ao trago 1:2:10, apresenta diferencgas claras tanto do
ponto de vista microestrutural quanto composicional. As imagens de MEV evidenciam maior

ocupagdo da area por graos de agregado, com redugio relativa da continuidade da matriz
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cimenticia. Na Figura 38, o EDS confirma essa tendéncia, com maior contribuicéo relativa de

Si em relagdo ao Ca, quando comparada as argamassas 1:2:8.

Esse comportamento é coerente com 0 aumento real do teor de agregado no traco e
explica o deslocamento observado nos graficos de razdo agregado/pasta obtidos por DRX.
Importante destacar que, nesse caso, a divergéncia em relagdo as argamassas 1:2:8 ndo decorre
apenas de artefatos de preparo, mas reflete uma diferenca composicional intrinseca, validada

de forma consistente pelas duas técnicas.
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Figura 38: Micrografia por MEV associada a mapeamento quimico por EDS da argamassa
1:2:10, evidenciando a distribuicdo espacial dos principais elementos constituintes da matriz

cimenticia e dos agregados.

Argamassa 1:2:10

@'N{.Fe ‘
G e Ny L M T

DCKY WO 0mm  Px 370 4m -1 A W OWO: 0mm  Px 370 pm

VWO 10mm P 370 bm I & MAG 80x MV, 200KV WO: W0mm  Px370 bm

Como pode ser observado na Figura 39, a argamassa 1:2:12 apresenta a microestrutura
mais rica em agregado entre todas as amostras analisadas. As micrografias revelam predominio
marcante de grdos quartzosos e matriz cimenticia mais descontinua, com maior

heterogeneidade e potencial aumento da porosidade intergranular. A analise por EDS refor¢a
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esse cenario, com elevada contribuigdo de Si e redugdo relativa dos elementos associados a

pasta cimenticia.

Figura 39: Micrografia por MEV associada a mapeamento quimico por EDS da argamassa
1:2:12, evidenciando a distribui¢do espacial dos principais elementos constituintes da matriz

cimenticia e dos agregados.

Argamassa 1:2:12

’ .
Amostr

VWO 08 mm Pr 370 pm e G VI20OKY WO 108 mm P 370 um MAG S0x MY 200KV WO NS mm  Pxi 3,70

VWO 08 mm P 370 ym o 2 AG 00KV WO 08 mm  Px S70um

W 108 me  Px 370 ym
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Esse conjunto de caracteristicas justifica plenamente os valores mais elevados de razéo
agregado/pasta obtidos por DRX e confirma que, para tragos mais pobres em cimento, a
resposta difratometrica tende a ser dominada pelo quartzo. Do ponto de vista da engenharia
forense, esse comportamento estabelece um limite pratico: quanto maior o teor de agregado,
maior a necessidade de controle rigoroso do preparo da amostra, sob pena de superestimacéo

do agregado e subavaliagcdo da matriz.

A integracdo dos resultados de MEV/EDS e DRX demonstra que a avalia¢do confiavel
do traco de argamassas ndo pode se apoiar em uma unica técnica. O DRX fornece uma medida
robusta da quantidade de fases cristalinas, especialmente do quartzo, enquanto o MEV/EDS

permite compreender como essas fases estdo distribuidas e organizadas no material.

No contexto da engenharia forense, essa abordagem integrada é essencial para evitar
conclusdes equivocadas, como a atribuicdo indevida de fraude ou ndo conformidade a
argamassas que apresentam apenas variacdes granulométricas ou de empacotamento dos
agregados. Os resultados desta pesquisa evidenciam que diferencas reais de traco (1:2:8, 1:2:10
e 1:2:12) podem ser distinguidas de forma confiavel quando o preparo é padronizado e as

técnicas sdo interpretadas de maneira complementar.

5.2.3. Analise MAZE

Na Figura 40, temos a aplicacdo do sistema MAZE as imagens obtidas por
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS), particularmente aquelas associadas aos mapas
de calcio (Ca) e silicio (Si), permitiu a quantificacdo média da distribuicdo relativa desses
elementos nas argamassas analisadas. Essa abordagem automatizada viabiliza uma avaliacdo
objetiva da relacdo entre matriz cimenticia e agregado, uma vez que o Ca esta majoritariamente
associado a pasta de cimento hidratada, enquanto o Si esta predominantemente relacionado ao

quartzo dos agregados naturais.

As amostras F4, M4 e G4, produzidas com o mesmo trago 1:2:8, diferindo apenas pela
granulometria da areia (fina, média e grossa), apresentaram resultados coerentes entre si quando
analisadas pelo MAZE. Observa-se que os percentuais relativos de Ca e Si permanecem

proximos, confirmando que a varia¢do granulométrica do agregado ndo implica em alteragdes
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muito significantes da relacdo pasta/agregado, mas sim mudangas na organizacao espacial e no

empacotamento dos grdos, como ja evidenciado pelas analises microestruturais.

Nas imagens segmentadas, a fase associada ao Ca (representada em azul) forma uma
rede relativamente continua, envolvendo os graos ricos em Si (representados em vermelho),
compativel com uma argamassa com teor equilibrado de matriz cimenticia. A similaridade entre
F4, M4 e G4 reforca que o MAZE é capaz de distinguir variacfes reais de composicdo de
simples efeitos granulométricos, evitando interpretacdes equivocadas quanto ao trago do

material.

A argamassa industrializada apresentou comportamento composicional semelhante ao
das argamassas de traco controlado 1:2:8, com percentuais de Ca e Si compativeis com aqueles
observados em F4, M4 e G4. Esse resultado corrobora as analises anteriores por DRX e MEV,
sugerindo que o traco da argamassa industrial ndo excede significativamente oito partes de

agregado em relacdo a pasta cimenticia.

Entretanto, a segmentacdo das imagens revela uma distribuicdo mais heterogénea das
fases, com maior diversidade no tamanho e na forma dos gréos ricos em Si, indicando o uso de
uma curva granulométrica otimizada, caracteristica tipica de produtos industrializados. Do
ponto de vista pericial, essa observacao é relevante, pois demonstra que a heterogeneidade
microestrutural ndo necessariamente esta associada a empobrecimento da pasta, mas pode

refletir estratégias industriais de otimizacdo do empacotamento.

A amostra 1:2:10, apresenta aumento significativo da fracdo associada ao Si,
acompanhado por reducao relativa da area segmentada como Ca. Essa tendéncia é coerente com
0 maior teor de agregado do traco e confirma a sensibilidade do MAZE em captar diferencas

reais de dosagem, mesmo quando aplicadas a imagens EDS bidimensionais.

A menor continuidade da rede rica em Ca observada nas imagens indica uma matriz
cimenticia mais descontinua, com implicacbes diretas na interpretacdo do desempenho
mecénico e da durabilidade do material. Esses resultados alinham-se com os deslocamentos
observados nos graficos de razdo agregado/pasta obtidos por DRX, refor¢ando a robustez da

abordagem integrada.



115

A argamassa 1:2:12 apresenta o cendrio mais extremo entre as amostras analisadas, com
predominio marcante da fase rica em Si e redugdo expressiva da area associada ao Ca. A
segmentacdo evidencia grdos quartzosos de maior dimensdo e uma matriz cimenticia
significativamente mais fragmentada e descontinua, compativel com o elevado teor de agregado

do trago.

Esse comportamento confirma que, a medida que o teor de areia aumenta, a resposta
composicional passa a ser fortemente dominada pelo quartzo, tanto em DRX quanto em EDS.
No contexto da engenharia forense, esse resultado estabelece um limite operacional importante,
pois argamassas muito pobres em pasta podem apresentar respostas analiticas fortemente
influenciadas pela preparacdo da amostra, exigindo cautela adicional na interpretacdo dos

dados.
Figura 40 — Analise comparativa da distribuicdo de Ca e Si em argamassas de diferentes
tracos por MEV/EDS e processamento MAZE; a) F4, b) M4, c¢) G4, d) Industrial, e) 1:2:10 e

f) 1:2:12.

a) Argamassa F4: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).
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b) Argamassa M4: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).

c) Argamassa G4: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).

d) Argamassa Industrial: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).
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e) Argamassa 1:2:10: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).

f) Argamassa 1:2:12: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si).

As Figuras 41, 42 e 43 evidenciam a relacdo entre composi¢do quimica e traco das
argamassas, conforme determinado a partir da segmentacdo das imagens MEV/EDS com
auxilio do sistema MAZE. A analise conjunta dos teores de célcio (Ca), silicio (Si) e da fracdo
associada a vazios, poros e outros constituintes permite uma interpretacéo robusta da proporgéo
relativa entre matriz cimenticia e agregado, bem como dos efeitos do empacotamento e da

porosidade.

Observa-se na Figura 41 que as argamassas F4, M4 e G4, todas produzidas com traco
1:2:8, apresentam teores de célcio relativamente elevados e proximos entre si, ndo apresentando
nenhum teor abaixo de 33% indicado no gréfico. Esse comportamento confirma que a variacdo
da granulometria da areia ndo altera de forma significativa a razdo pasta/agregado, mas apenas
sua distribuicdo espacial, como ja evidenciado pelas analises microestruturais. A argamassa
industrial (IND) também apresenta teor de Ca compativel com o grupo 1:2:8, reforcando a

hipotese de que seu traco ndo excede oito partes de agregado em relagéo a pasta cimenticia.
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Entretanto, observa-se que a amostra G4, correspondente a areia de granulometria mais
grossa, apresenta o menor teor de calcio dentro do grupo 1:2:8. Esse comportamento ndo esta
associado a uma reducdo real do teor de cimento, essa diferenca observada esta relacionada
principalmente ao aumento do teor de vazios e poros na microestrutura da argamassa G4. A
utilizacdo de areia mais grossa resulta em um empacotamento menos eficiente das particulas,
elevando a porosidade e reduzindo a densidade da matriz cimenticia por unidade de area
analisada. Como consequéncia, ha menor fracdo volumeétrica efetiva de produtos hidratados
ricos em célcio (como C-S-H e portlandita) na regido observada, o que se reflete em menores
intensidades associadas ao célcio nas anéalises por MEV/EDS.

Portanto, a reducao do teor de calcio na G4 nado indica empobrecimento do traco, mas
sim um efeito microestrutural decorrente da maior porosidade induzida pela granulometria mais
grossa, evidenciando a importancia de considerar parametros como distribuicdo de vazios na

interpretacdo de resultados periciais.

Em contraste, as argamassas 1:2:10 e 1:2:12 apresentam reducdo progressiva do teor de
Ca, comportamento diretamente associado a diminuicdo do contetdo relativo de matriz
cimenticia nesses tracos mais pobres em cimento. Essa tendéncia é coerente com os resultados
obtidos por DRX e MEV/EDS, confirmando a sensibilidade do método a variacéo real de

dosagem.
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Figura 41 — Avaliacdo comparativa do teor de calcio (Ca) em argamassas com diferentes
tracgos.

Fonte: Autora.

O grafico de teor de silicio na Figura 42 apresenta comportamento complementar ao do
calcio. As argamassas F4, M4 e G4 exibem valores proximos entre si, compativeis com a
presenca predominante de agregados silicosos, sem diferencas relevantes atribuiveis a
granulometria. A argamassa industrial posiciona-se de forma intermediaria, reforcando a
hiptese de que seu traco € compativel com 1:2:8. Esse enquadramento se justifica pelo
equilibrio entre os teores de silicio e calcio, indicando uma propor¢do semelhante entre
agregado e matriz cimenticia quando comparada as argamassas de referéncia. Em outras
palavras, a industrial ndo apresenta enriquecimento excessivo em silica (como nos tragcos mais
pobres, 1:2:10 e 1:2:12), nem reducdo significativa que indicaria maior teor de pasta, mantendo-

se dentro da faixa caracteristica do trago 1:2:8.

Observa-se, contudo, que a amostra F4 apresenta 0 menor teor de silicio dentre as
argamassas do grupo 1:2:8. Esse comportamento esta associado a granulometria mais fina da
areia, que promove um empacotamento mais eficiente das particulas e reduz o volume de vazios
na microestrutura. Como consequéncia, ha maior densificagdo da matriz cimenticia por unidade
de area analisada, aumentando a fracéo relativa de fases ricas em calcio e, proporcionalmente,

reduzindo a fracdo aparente de fases silicosas detectadas. Além disso, a maior area superficial
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dos grdos finos exige maior recobrimento por pasta de cimento, o que intensifica a presenca de
produtos de hidratacdo na regido analisada. Esse efeito néo altera o traco global da argamassa,
mas modifica a distribuicdo local das fases, impactando diretamente os resultados obtidos por
MEV/EDS.

Por outro lado, observa-se aumento expressivo do teor de Si nas argamassas 1:2:10 e,
sobretudo, na 1:2:12, refletindo o maior teor de agregado desses tracos, ndo apresentando
valores menor do que 55%. O valor maximo de silicio registrado para a argamassa 1:2:12
evidencia a dominéncia do quartzo na resposta composicional, resultado esperado para uma
argamassa com elevada proporcdo de areia. Essa relacdo inversa entre Ca e Si confirma a

robustez da abordagem baseada no sistema MAZE para avaliacdo comparativa de tracos.

Figura 42 — Avaliacdo comparativa do teor de silicio (Si) em argamassas com diferentes

tracos.

Fonte: Autora.

O gréfico referente a fracdo de vazios, poros e outros revela diferengas importantes entre
as amostras na Figura 43. As argamassas F4 e M4 apresentam valores moderados e proximos,
indicando microestruturas relativamente bem empacotadas. A amostra G4, apesar de manter o

mesmo traco, apresenta teor mais elevado dessa fracdo, o que pode ser associado a menor
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eficiéncia de empacotamento caracteristica de agregados mais grossos, resultando em maior

volume de vazios intergranulares (KWAN, 2009).

A argamassa industrial apresenta o menor valor entre todas as argamassas, compativel
com uma distribuicdo granulométrica otimizada do agregado utilizado, especialmente pela
presenca de finos, enquanto a argamassa 1:2:10 apresenta aumento significativo dessa fracao,
indicando maior descontinuidade da matriz cimenticia e potencial incremento da porosidade. A
argamassa 1:2:12, apesar do elevado teor de agregado, apresenta reducao relativa da fracdo de
vazios quando comparada a 1:2:10, possivelmente em funcdo do maior preenchimento

volumétrico pelos gréos de areia, ainda que a custa de uma matriz cimenticia mais descontinua.

Figura 43— Avaliacdo comparativa do teor de vazios e poros em argamassas com diferentes

tracos.

Fonte: Autora.

A andlise integrada dos trés graficos demonstra que os teores de Ca e Si constituem
indicadores confiaveis da proporcao relativa entre pasta cimenticia e agregado, enquanto a
fracédo de vazios fornece informagbes complementares sobre a qualidade do empacotamento e
da microestrutura. As argamassas de mesmo traco (1:2:8) mantém comportamento quimico
semelhante, independentemente da granulometria, ao passo que 0s tragos mais pobres em

cimento (1:2:10 e 1:2:12) apresentam respostas claramente distintas. A concordancia entre 0s
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resultados de MEV/EDS segmentado, DRX e analise microestrutural reforca a confiabilidade

da metodologia proposta.

No ambito da engenharia forense, essa abordagem integrada é particularmente
relevante, pois reduz a subjetividade na interpretagdo visual das micrografias e fornece
pardmetros quantitativos que podem subsidiar avaliagdes de conformidade, auditorias técnicas
e investigacdes de possiveis desvios de traco. Assim, o uso combinado de MEV/EDS, MAZE
e DRX constitui um arcabougo metodoldgico robusto para a caracterizacao e a interpretacao

técnica de argamassas em contextos académicos e periciais.

5.3. AMOSTRAS DE CONCRETO
5.3.1. Composicédo Mineraldgica

Antes de seguir a metodologia proposta por este trabalho, foi realizado um ensaio prévio

em um concreto utilizando toda a sua fragdo (matriz cimenticia, agregado miudo e gratdo). A

partir desse ensaio, observou-se que a influéncia combinada [ GG
I i oacta significativamente a quantificagdo
das fases mineraldgicas por difracdo de raios X. Como se tratava da mesma amostra, as
variacdes observadas refletiram exclusivamente os efeitos do preparo, como a fragmentagédo
diferencial e a representatividade estatistica das fases, ressaltando que o concreto possui uma
complexidade superior a argamassa devido as multiplas fases cristalinas do agregado graudo.

Na Figura 44, na fracéo retida |||} BBl observa-se que o teor de agregado
permanece elevado, com leve tendéncia de decréscimo & medida |GG
I <flctindo a fragmentacdo progressiva dos grdos mais grosseiros. O quartzo,
principal constituinte cristalino do agregado, apresenta tendéncia de aumento moderado com o
tempo de moagem, indicando que a reducdo de tamanho favorece sua exposi¢do e

representatividade difratométrica, como ja discutido no caso das argamassas.

Em contrapartida, a fragdo cimenticia apresenta uma tendéncia de reducéo com o ||}

I coportamento que pode ser atribuido & fragmentacéo preferencial
da matriz cimenticia hidratada, que tende a migrar para a fracdo passante a medida que o tempo
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de moagem aumenta. Os coeficientes de determinagdo moderados (R? entre ~0,69 e ~0,66)
indicam que, embora haja uma tendéncia geral, a resposta mineral6gica nessa fracdo ainda é
influenciada por heterogeneidades residuais e pela coexisténcia de particulas de diferentes

naturezas e tamanhos.

Na fracio passante || NGz, os <feitos do |G tornam-se

significativamente mais evidentes. Observa-se aumento sistematico dos teores de quartzo com

o0 incremento _, acompanhado por elevada correlagdo linear (R?~ 0,95),
evidenciando que o prolongamento da | Bl promove a incorporacdo progressiva de
particulas quartzosas finas a essa fragdo (MUROUCHI, 2021).

Paralelamente, a fracdo cimenticia apresenta tendéncia de || |GGG
B - bém com alta correlacdo (R2 = 0,95). Esse comportamento sugere
que |GG 1odem conduzir & superfragmentacdo da matriz cimenticia,

potencialmente associada a amorfizacdo parcial ou a redistribuicdo das fases hidratadas,

reduzindo sua contribuicdo difratométrica relativa (MEJDOUB et al., 2017).

O agregado total mantém valores elevados e relativamente estaveis nessa fracdo, com

tendéncia levemente crescente, indicando que, & medida || || SN, .-

parcela crescente do agregado passa a compor o passante, reforcando a dominancia do quartzo

na resposta difratométrica.

Figura 44: Influéncia do tempo de moagem e da fragdo granulométrica (|GGG
I ) 2 quantificacdo mineraldgica de uma amostra de concreto por DRX.
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Fonte: Autora.

Esses resultados demonstram que |G cxcrce papel critico na

redistribuicdo das fases entre as fracBes granulométricas, podendo induzir a interpretacdes
mineraldgicas distintas para uma mesma amostra de concreto. || GTGcNGEEE
podem resultar em sub-representagdo do agregado fino na fracéo passante, enquanto ||l
I 2vorecem a super-representagdo do quartzo, mascarando a contribuicdo real da

matriz cimenticia.

Diante da constatacdo de que o concreto apresenta um grau de complexidade superior

ao da argamassa — Vvisto que s6 o agregado graudo ja contribui com muitas fases cristalinas de

alta dureza e cristalinidade que podem mascarar os resultados — ||| GTcNGG
T = ez disso,

optou-se por |G para garantir um refinamento de Rietveld mais fidedigno e
reprodutivel. Essa decisdo fundamentou-se na teoria de Neville (2011), que visualiza o concreto
como um sistema bifasico, no qual os agregados gratudos sdo blocos estruturais interligados

pela matriz de argamassa. Portanto, a partir dessas conclusdes, foi definida e seguida a

metodologia proposta na secdo 4 desde trabalho, que [ GG
|

Seguindo o protocolo descrito  previamente || G

B obtivemos os resultados vistos nas Figuras 45 e 46. Os dados da Figura

45 revelam a mesma tendéncia ja encontrada para as argamassas, que o teor de agregados

detectado cresce proporcionalmente || G Ess: fonomeno decorre da
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fragmentacéo diferencial: enquanto a matriz cimenticia hidratada é mais fragil e se pulveriza
rapidamente, o quartzo e os feldspatos possuem elevada dureza e estabilidade estrutural,
resistindo a moagem e passando a dominar estatisticamente o volume analisado pelo feixe de
raios X (HILLIER, 2000).

Em relaggo ao | nota-se que o uso [N

I o< mite captar teores mais elevados da matriz cimenticia nos estagios iniciais
B :lor que decresce & medida que o tempo de processamento avanca. Esse
comportamento comprova que o ||| G ocra uma super-representacéo artificial
dos agregados, distorcendo a proporcao real entre o ligante e o material inerte originalmente

presente nam istura.

A partir da Figura 46, vemos que o equilibrio analitico, com a maxima fidedignidade

em relagdo ao traco real, foi obtido utilizando-se o ||| GTcNGG
I 1»ara 05 dois concretos. A padronizag&o desses

parametros € vital para a Engenharia Forense, pois uma preparacdo inadequada pode gerar
resultados mineralégicos distorcidos, levando a conclusbes erréneas sobre a conformidade

técnica, a durabilidade e a qualidade das obras periciadas.

Figura 45: Influéncia do tempo de moagem e da fracdo passante nas proporcdes de material

cimenticio e agregado dos concretos F2 30 e F3B 34.
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Fonte: Autora

Figura 46: Influéncia do tempo de moagem e da fracdo passante na estimativa do trago

cimento:agregado dos concretos F2 30 e F3B 34.
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Fonte: Autora.

Apss a definicao dos parametros |IEEEEEEG_—G— N, o

apresentaram maior concordancia com os valores reais, adotou-se |GGz

I ara as amostras de concreto analisadas.

Como a fracdo remanescente (matriz + agregado mitdo) possui a mesma natureza mineralogica
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de uma argamassa comum, a aplicacdo dos mesmos parametros de preparacdo era esperada

garantindo a eficacia da metodologia.

A Figura 47 ilustra a distribuicdo percentual das fases cristalinas identificadas nas
amostras de concreto F2 e F3B. Como se trata de concretos, observa-se naturalmente o
predominio de fases associadas aos agregados naturais, sobretudo minerais silicaticos, bem
como a presenca de fases oriundas da pasta cimenticia hidratada e de possiveis produtos de

alteracéo.

Em ambas as amostras, 0 quartzo constitui a fase majoritaria, o que é compativel com o
uso de agregados silicosos. No entanto, a amostra F3B apresenta teor de quartzo
significativamente superior ao da amostra F2 (aproximadamente 46% contra 35%), indicando
uma maior contribuicdo relativa do agregado silicoso. A presenca de albita e microclinio em
ambas as amostras indica contribuicdo relevante de feldspatos nos agregados, caracteristica
tipica de materiais provenientes de fontes graniticas ou gnaissicas. Nota-se que a amostra F2
apresenta teores mais elevados dessas fases feldspaticas, o que pode refletir uma maior
diversidade mineraldgica do agregado, explicando assim a diferenca no teor de quartzo. As
fases calcita e dolomita estéo presentes em propor¢oes distintas entre as amostras.

No que se refere as fases tipicas da hidratacdo do cimento, como portlandita, etringita e
gesso, observa-se que a amostra F2 apresenta teores ligeiramente mais elevados quando
comparada a amostra F3B. Esse comportamento pode indicar maior contetdo relativo de pasta
cimenticia, menor grau de carbonatagdo ou diferencas no histérico de cura e exposicao
ambiental. A presenca simultanea de etringita e gesso, ainda que em baixos teores, pode estar
relacionada a processos secundarios de hidratacdo tardia ou a interacdes com sulfatos

provenientes do cimento ou do meio externo.

As fases filossilicaticas, representadas por muscovita, biotita e caulinita, ocorrem em
baixas concentra¢fes em ambas as amostras, estando associadas principalmente aos agregados
naturais. Embora minoritarias, essas fases séo relevantes do ponto de vista da durabilidade, uma
vez que podem influenciar propriedades fisicas do concreto, como absorc¢éo de dgua e interacdo

com a matriz cimenticia.



129

No contexto da engenharia forense, os resultados reforgam a importancia de interpretar
os dados de DRX de forma integrada, considerando que a quantificagdo relativa das fases
cristalinas reflete tanto a composicao original do concreto quanto os efeitos do preparo da
amostra e de processos pos-execuc¢do, como carbonatacgdo e hidratacdo tardia. Assim, a analise
mineralégica comparativa constitui uma ferramenta robusta para avaliacdo de conformidade,
desde que associada a informagdes complementares sobre traco, idade e condi¢des de exposi¢éo

do concreto analisado.

Figura 47: Quantificacdo das fases cristalinas identificadas pelo método Rietveld-DRX para o
concreto F2 36 e F3B 31.

Fonte: Autora.

As Figuras 48 e 49 apresentadas sintetizam a separacdo das contribui¢des mineraldgicas
do concreto em dois grandes grupos: fracdo cimenticia (associada a matriz/argamassa de
cimento e produtos de hidratacdo) e fracdo de agregado (associada predominantemente aos
minerais do agregado graudo e miudo, em especial quartzo e feldspatos). Observa-se que as
amostras F2 e F3B apresentam comportamento praticamente idéntico, com aproximadamente
20% atribuidos ao conjunto cimenticio (calcita, gesso, portlandita e etringita) e cerca de 80% a
fracdo de agregados (demais fases). Essa proximidade sugere consisténcia no preparo das
amostras e reforca a reprodutibilidade da metodologia empregada.
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A comparagdo com o trago executado foi feita considerando que o DRX fornece uma
estimativa mineraldgica relativa das fases cimenticias e das fases minerais que podem ser
utilizadas para determinar a razdo cimenticio/mineral da amostra analisada, a qual pode ser
correlacionada ao trago volumétrico do concreto quando se utiliza uma regra de conversao
compativel com a proporcéo de argamassa no sistema. A convergéncia observada entre a razao
cimenticio/agregado estimada por Rietveld-DRX (=0,256) e a razdo esperada para o trago de
referéncia em volume (=0,27) indica que a proporgéo relativa de matriz cimenticia presente no

concreto analisado é compativel com a formulacéo executada.

Isso é um resultado relevante porque, em concretos de grande volume e aplicacdo
estrutural, variac@es na fracdo de argamassa afetam diretamente trabalhabilidade, compacidade,
resisténcia e durabilidade. Além disso, o fato de F2 e F3B apresentarem valores praticamente
iguais fortalece a confiabilidade do método, pois sugere que a técnica ndo esta representando
apenas heterogeneidades locais do concreto, mas sim uma assinatura composicional

consistente.

Figura 48 — Frac0es relativas cimenticia e de agregado obtidas por DRX-Rietveld para
amostras de concreto.

Fonte: Autora.

Figura 49 — Estimativa do traco em volume do concreto a partir da razo cimenticio/agregado
determinada por DRX-Rietveld.
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Fonte: Autora.

5.3.2. Analise de Imagens

A Figura 50 reune micrografias obtidas por microscopia eletrbnica de varredura,
acompanhadas de mapas elementares por EDS, permitindo uma andlise integrada da
organizacdo microestrutural e da distribuicdo quimica dos constituintes dos concretos F2-36 e
F3B-31. A anélise integrada das fases associadas ao agregado indica que, a partir das
espectroscopias por EDS, os elementos majoritarios identificados em sua composicdo sao
silicio (Si), sodio (Na), potassio (K) e aluminio (Al), caracteristicos de minerais silicaticos e
feldspaticos. Em concentracGes intermediarias, com picos localizados em determinadas regides,
observou-se a presenca de ferro (Fe), titanio (Ti) e magnésio (Mg), associados a minerais
acessorios dos agregados. Ja os elementos calcio (Ca) e enxofre (S) foram detectados apenas
de forma pontual e minoritéria, indicando contribuicdo pouco significativa dessas espécies na

constituicdo do agregado.

As micrografias obtidas por MEV revelam que os agregados graudos apresentam
predominantemente morfologia arredondada, tipica de materiais naturais submetidos a
processos de transporte e desgaste. Observa-se, ainda, a ocorréncia frequente de microfissuras

nas regides de interface com a matriz cimenticia, sobretudo nas extremidades de contato,
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enquanto o nucleo dos grdos permanece estruturalmente integro e resistente. Esse
comportamento evidencia que os processos de fissuracdo tendem a se concentrar na zona de

transicdo interfacial, e ndo no interior do agregado.

No que se refere a matriz cimenticia, as anélises espectroscopicas indicam que 0s
elementos predominantes séo calcio (Ca), silicio (Si) e aluminio (Al), com clara dominancia do
calcio na regido analisada, compativel com a presenca de produtos de hidratacdo do cimento.
Elementos como enxofre (S), magnésio (Mg), sodio (Na), potassio (K), ferro (Fe) e titanio (Ti)
aparecem em concentracfes intermedidrias e localizadas, podendo estar associados tanto a
composic¢do original do cimento quanto a contribui¢cdes secundarias dos agregados.

Do ponto de vista microestrutural, observa-se que a matriz cimenticia é constituida por
diferentes regides: agregados de menor dimensdo, mais homogéneos; pasta de cimento
hidratada, de natureza marcadamente heterogénea; além de poros e fissuragdes distribuidos em
uma ampla faixa de tamanhos. A heterogeneidade visual da pasta cimenticia esta associada ao
fato de que nem todo o clinquer original do cimento se hidrata de forma completa, resultando
na coexisténcia de fases hidratadas, fases anidras remanescentes e produtos de hidratagdo com

diferentes graus de cristalizacéo e resisténcia.

A analise global das micrografias evidencia a presenca de poros presentes no concreto,
gue desempenham papel significativo no processo de fissura¢do da matriz cimenticia, uma vez
que favorecem a interconexao de regifes mecanicamente frageis, atuando como pontos de
concentragédo de tensdes. Ademais, a conectividade entre 0s poros da matriz e as microfissuras
existentes na zona de transicdo interfacial ao redor dos agregados contribui para a propagacao

de danos, com implicacdes diretas na durabilidade e no desempenho mecéanico do concreto.

Figura 50: Micrografia por MEV associada a mapeamento quimico por EDS dos
concretos, evidenciando a distribuicdo espacial dos principais elementos constituintes da

matriz cimenticia e dos agregados: a) F2-36 e b) F3B-31.
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a)Concreto F2-36
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Fonte: Henriques, 2022.
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Do ponto de vista da engenharia forense, a heterogeneidade do concreto impde um limite
importante: a representatividade da regido analisada é critica. Areas com maior concentragdo
de agregados podem levar a interpretacdes equivocadas da propor¢ao entre matriz cimenticia e
agregados, especialmente quando ndo se consideram as variagdes locais da zona de transicao
interfacial (ITZ), onde se concentram microfissuras e descontinuidades.

A integracdo entre MEV/EDS e analise microestrutural mostra que a avaliagcdo confiavel
do concreto ndo deve se basear em uma Unica técnica ou regido. Enquanto o MEV/EDS
identifica a distribui¢do dos elementos e das fases, a analise morfoldgica permite compreender
sua organizacao, porosidade e fissuracdo. No contexto pericial, essa abordagem evita
conclus6es equivocadas, pois diferencia variacGes naturais — associadas ao empacotamento, a
porosidade e a ITZ — de possiveis ndo conformidades de traco, garantindo interpretacbes mais

seguras e tecnicamente fundamentadas.

5.3.3. Anélise MAZE

A Figura 51 evidencia a correspondéncia entre as micrografias obtidas por microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e os mapas de segmentacdo automatica gerados pelo sistema
MAZE, bem como a quantificacdo relativa das fases identificadas. A analise conjunta das trés
fases solidas, matriz cimenticia, agregado mitdo e agregado graido, associada a fracdo
correspondente a vazios, poros e outros constituintes, torna-se mais complexa em funcdo da
heterogeneidade inerente ao concreto. Essa complexidade decorre, principalmente, das
diferencas de composicdo mineraldgica entre a matriz cimenticia e os agregados, além dos

efeitos de empacotamento das particulas e da distribuicdo da porosidade.

Nas imagens segmentadas, a fase associada ao Ca (representada em azul) forma uma
rede relativamente continua, envolvendo os agregados ricos em Si, K, Na e Al (representados
em vermelho), compativel com um concreto com teor equilibrado de matriz cimenticia.
Ressalta-se que as amostras analisadas, provenientes do furo 2 a profundidade de 36 m e do
furo 3 a profundidade de 31 m, foram extraidas da mesma barragem e apresentam o mesmo
traco composicional. Dessa forma, as variagGes observadas na segmentacao e na quantificagéo

das fases ndo estdo associadas a diferengas intencionais ou reais na dosagem do concreto, mas
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sim a fatores microestruturais locais, tais como variagdes no grau de compactacdo, na
orientagdo e no empacotamento dos agregados, bem como na distribuicdo espacial da

porosidade ao longo do elemento estrutural.

Observa-se ainda que o teor associado a classe “preto”, correspondente a fragao de poros
e vazios, 8,72 e 9,08% para a o concreto F2-36m e F3B-31m, respectivamente, apresenta
valores semelhantes para ambas as amostras analisadas. Esse comportamento é coerente com o
fato de os concretos possuirem o mesmo traco composicional e terem sido executados sob
condicGes construtivas semelhantes, o que tende a resultar em niveis comparaveis de porosidade
global. Ademais, em estruturas maci¢cas como barragens, a porosidade total é fortemente
influenciada pelo processo de lancamento, adensamento e cura do concreto, que, quando
realizados de forma homogénea, produzem distribui¢bes de vazios relativamente estaveis ao
longo do elemento estrutural. Assim, a similaridade do teor de preto reforca a hipétese de que
as diferencas observadas nas demais fases decorrem predominantemente de variagOes
microestruturais locais e de limitacBes inerentes ao processo de segmentacdo, € ndo de

alteracdes significativas na qualidade ou na dosagem do material.

Adicionalmente, a coexisténcia de fases minerais com contrastes semelhantes de tons
de cinza nas imagens de MEV, especialmente entre a matriz cimenticia hidratada e os agregados
mitdos, impde desafios a segmentacdo automatica, podendo gerar sobreposicédo parcial entre
classes. Esses efeitos reforcam a necessidade de uma interpretacdo integrada entre analise
microestrutural, segmentacdo automatizada e métodos quantitativos complementares, de modo

a assegurar a confiabilidade dos resultados obtidos.
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Figura 51 — Analise comparativa dos concretos por segmentagdo de imagens no MAZE; a)
F2-36m e b) F3B-31m.

b)Concreto F2-36: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si, K, Na e Al).

b)Concreto F3B-31: Fase Azul (Ca) e Fase Vermelha (Si, K, Na e Al).

Fonte: Autora.

A andlise integrada dos resultados obtidos para os concretos demonstra que a
quantificacdo das fases por meio de MEV/EDS associado a segmentacao automatizada (MAZE)
constitui uma ferramenta eficaz para a avaliacdo da distribuic&o relativa entre matriz cimenticia,
agregados (miudo e graudo) e fragcdo de vazios. Diferentemente das argamassas, 0 concreto
apresenta maior complexidade microestrutural devido a presenca simultanea de maltiplas fases
com contrastes composicionais distintos, 0 que exige uma interpretacdo mais criteriosa dos
dados. As amostras analisadas, provenientes de diferentes profundidades da mesma estrutura e
com igual traco composicional, apresentaram comportamento globalmente semelhante,

especialmente no que se refere a fracdo de vazios. Essa consisténcia reforca a confiabilidade do
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método, uma vez que indica que ndo ha variagdes significativas na dosagem do concreto, mas
sim pequenas flutuacbes associadas a heterogeneidades locais inerentes ao processo

construtivo.

No ambito da engenharia forense, essa abordagem integrada € particularmente
relevante, pois permite reduzir a subjetividade associada a interpretacdo visual de micrografias
e fornece suporte quantitativo para a avaliacdo da conformidade do material. A distincdo entre
variacdes inerentes a heterogeneidade do concreto e eventuais ndo conformidades de traco €
essencial em investigagcdes técnicas, especialmente em estruturas de grande porte, como
barragens. Dessa forma, o uso combinado de MEV/EDS, MAZE e anélise microestrutural
constitui um arcabouco metodoldgico consistente para a caracterizacdo de concretos,
possibilitando interpretacbes mais seguras e tecnicamente fundamentadas em contextos

periciais.

5.4. CONSOLIDACAO DA METODOLOGIA E PROTOCOLO DE TOMADA
DE DECISAO

Em suma, esta secdo apresenta uma retrospectiva dos principais resultados obtidos para
as trés classes de materiais investigadas (clinquer, argamassa e concreto), consolidando a

eficacia da abordagem multitécnica proposta.

Para a influéncia critica da preparacdo de amostras, ficou evidente que a preparagéo

fisica é o fator determinante para a validade dos laudos. ||| GGG
I, o' iclentificado como o protocolo ideal

para as argamassas e concretos. ||| [ | provocam a super-representacdo do
agregado (especialmente o quartzo, por sua alta dureza) em detrimento da matriz cimenticia, o

que poderia induzir a pericia a um falso diagnéstico de “empobrecimento” de cimento.

Com relacdo ao Clinquer Portland, o refinamento granulométrico reduziu a
variabilidade estatistica na quantifica¢do da alita (CsS) e belita (C.S), permitindo identificar
polimorfos com maior precisdao devido a estabilizacdo mineralogica. Identificou-se ainda que
moagens mais finas favorecem a conversao de cal livre (CaO) em portlandite (Ca(OH)2) devido
ao aumento da area superficial, alertando para a necessidade de controle rigoroso para evitar

erros na avaliagéo da reatividade original do material.
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Para as argamassas, a metodologia via DRX/Rietveld foi capaz de distinguir com clareza
os tracos 1:2:8, 1:2:10 e 1:2:12, mostrando que a resposta difratométrica é governada pela
fracdo mineral e ndo pela organizacéo fisica dos gréos. Atraves do MEV e do sistema MAZE,
comprovou-se que variagbes na finura da areia (fina, média ou grossa) alteram o
empacotamento, porosidade e consumo global de cimento, mas néo alteram o trago determinado
pela razdo pasta/agregado. Essa distingdo é vital para evitar que o perito confunda uma areia

mais grossa com uma fraude por falta de cimento.

Na avaliacdo dos concretos, a razao cimenticio/agregado estimada (=0,256) apresentou
elevada convergéncia com o valor tedrico executado (=0,27), validando o método para anélises
retroativas de conformidade. A integracdo DRX e MEV/EDS permitiu identificar produtos de
hidratacdo (portlandita, etringita) e a mineralogia dos agregados (quartzo, feldspatos), além de
mapear microfissuras na zona de transicao interfacial. A analise via MAZE revelou niveis de
porosidade coerentes entre amostras de mesma origem, reforcando a reprodutibilidade da

técnica em estruturas macicas.

Contudo, embora a metodologia tenha se mostrado eficaz na determinagéo do trago com
base na fracdo cimenticia e no agregado miudo, ainda é necessario avancar na correlacdo da
I o ncio de técnicas microestruturais. A |G ca
brita, adotada para evitar interferéncias mineralogicas, limita a distin¢cdo entre tracos com
variacgOes significativas nessa fragdo (como 1:2:3, 1:2:5 e 1:2:8). Assim, torna-se necessario o
desenvolvimento de abordagens que integrem a representatividade macroscopica dos agregados
graudos a precisdo microanalitica, visando ampliar a aplicabilidade da metodologia em anélises

periciais.

A integracdo das técnicas de DRX (Rietveld), MEV/EDS e processamento MAZE
eliminou ambiguidades interpretativas e permitiu a constru¢éo de um protocolo para reproducéo
de tragos composicionais de materiais cimenticios para a Engenharia Forense. A metodologia
ndo apenas quantifica as fases, mas fornece a rastreabilidade necessaria para sustentar laudos
periciais sobre a conformidade da execucdo dos tracos especificados em editais de licitacéo

para obras publicas.



140

A consolidacdo da metodologia proposta culminou na sistematizacdo do protocolo
operacional em forma de fluxograma decisério, apresentado na Figura 52, o qual organiza, de
maneira sequencial e logica, as etapas de preparacdo, caracterizacdo e interpretacdo dos
resultados em funcdo da natureza da amostra (clinquer, argamassa ou concreto). O fluxograma
sintetiza os critérios técnicos adotados, desde a definicdo do tipo de material até a aplicacdo
integrada das técnicas de caracterizagdo, incluindo os pontos criticos de controle relacionados
a moagem, peneiramento e separacdo de agregados. Dessa forma, a Figura 52 materializa o
protocolo de tomada de decisdo desenvolvido nesta pesquisa, assegurando rastreabilidade

analitica, padronizacdo metodoldgica e suporte técnico robusto a caracterizagéo.

Figura 52: Fluxograma do protocolo para tomada de decisao para caracterizacdo de materiais

cimenticios.

Fonte: Autora.
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6. CONCLUSOES

O presente trabalho teve como objetivo desenvolver e validar uma metodologia
integrada para a caracterizacdo e quantificacdo de materiais policristalinos aplicados na
construcdo civil, com foco em aplicagdes periciais em obras publicas. As seguintes concluses

podem ser obtidas:

A preparacdo fisica das amostras exerce influéncia direta e mensuravel sobre a
quantificacdo mineralégica por DRX. [ GcGcGNGNGNEEEEEEEEEEEEEE
I -2 significativamente a proporgao
relativa das fases cristalinas quantificadas, especialmente em materiais com teores de absorcéao
muito distintas. Em particular, observou-se que [ GGG chdem a
superestimar as fases de elevada dureza, enquanto sub-representam as fases associadas ao teor
cimenticio, comprometendo a interpretacdo quantitativa do traco.

A I, no concreto mostrou-se

fundamental para evitar mascaramento de fases hidratadas e anidras do cimento por minerais
altamente cristalinos dos agregados. No caso do clinquer, o controle granulométrico permitiu
maior precisdo na distin¢do e quantificagdo dos polimorfos da alita, evidenciando que variacfes
aparentemente pequenas na preparacdo podem introduzir erros sistematicos na estimativa de
fases. Para as argamassas, com base nos parametros corretos, foi possivel identificar e
diferenciar tragos de argamassa. Conclui-se, portanto, que a etapa de preparacdo nao é
meramente operacional, mas constitui fator determinante para a validade metroldgica da analise
por DRX.

A aplicacdo integrada do DRX, associado ao refinamento pelo método de Rietveld, ao
MEV/EDS e MAZE, mostrou-se altamente eficaz para a caracterizacéo abrangente de clinquer,
argamassas e concretos, ao permitir uma abordagem complementar entre analises estruturais,
morfolégicas e composicionais. O refinamento de Rietveld possibilitou a quantificacdo das
fases cristalinas com maior robustez estatistica, fornecendo dados quantitativos confidveis para
a interpretagdo mineraldgica. Paralelamente, o MEV forneceu informagdes morfologicas e
texturais detalhadas, permitindo a observacdo da distribuicéo espacial das fases e da interface
pasta/agregado, enquanto o EDS complementou a investigagdo por meio da confirmacédo

composicional pontual das fases previamente identificadas por DRX. A integracdo dessas



142

técnicas reduziu ambiguidades interpretativas, aumentou a confiabilidade das analises e
consolidou um protocolo multitécnico de caracterizagdo cientificamente consistente e adequado

a complexidade microestrutural dos materiais cimenticios.

A metodologia desenvolvida demonstrou elevada capacidade de identificar e diferenciar
tracos de argamassas e concretos por meio da andlise quantitativa das fases minerais,
evidenciando sua aplicabilidade para avaliacdo tecnologica de materiais cimenticios. A
quantificacdo das fases caracteristicas da pasta cimenticia, associada a identificacdo das fases
tipicas dos agregados, permitiu estimar a proporcdo agregado/pasta. Ademais, a comparagao
entre os resultados experimentais e os valores tedricos especificados nos tracos de referéncia
permitiu verificar a conformidade das dosagens, essa boa correlacdo observada entre os valores
determinados experimentalmente e os tracos previamente estabelecidos valida a robustez da
metodologia proposta, representando um avango significativo para andlises retroativas de
conformidade.

Ainda do ponto de vista metodologico, a pesquisa demonstrou que a quantificacdo de
fases em materiais cimenticios ndo é um procedimento puramente instrumental, mas depende
criticamente de decisdes relativas ao preparo amostral, a escolha das fracfes analisadas e a
interpretacdo integrada dos resultados. A metodologia proposta mostrou-se reprodutivel,
tecnicamente consistente e capaz de reduzir incertezas quando comparada a abordagens

baseadas em técnicas isoladas ou em protocolos nao padronizados.

A metodologia proposta estabelece um padrdo reprodutivel e tecnicamente
fundamentado para a caracterizacdo de materiais cimenticios complexos, estruturado no
controle granulométrico rigoroso, na separacdo criteriosa de fracbes e no refinamento de
Rietveld integrado a anélises de MEV/EDS e ao sistema MAZE. Ao reduzir as incertezas
inerentes ao preparo de amostras que analises convencionais costumam negligenciar, este
protocolo demonstra robustez cientifica para subsidiar exames periciais em obras publicas,
promovendo maior confiabilidade analitica e rastreabilidade das conclus@es. Assim, o trabalho
constitui uma contribuicdo relevante tanto para a ciéncia dos materiais quanto para a pratica da
Engenharia Forense, fortalecendo a atuagé@o da pericia criminal e abrindo perspectivas para o
desenvolvimento de novos protocolos normativos e o aprimoramento do controle de recursos

publicos.
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Apesar da robustez da metodologia desenvolvida, convém ressaltar uma limitacao
inerente a analise de concretos: a necessidade de separacao prévia do agregado graiudo. Embora
a técnica tenha obtido sucesso na determinacdo do traco com base na relacdo entre a fase
cimenticia e 0 agregado miudo (fracdo de argamassa do concreto), a remog&o da brita constituiu
uma premissa metodologica indispensavel para evitar o mascaramento das fases hidratadas e
anidras do cimento pelos minerais altamente cristalinos do agregado graido, bem como para
mitigar interferéncias de absorcdo diferencial de raios X. Como consequéncia, a metodologia
em seu formato atual apresenta limitagOes para a diferenciacdo de tragos de concreto que
apresentem variacfes expressivas de dosagem exclusivamente na proporcdo de agregados

gratdos — como, por exemplo, na distin¢do entre os tragos 1:2:3, 1:2:5 ou 1:2:8.

Diante disso, como sugestdo para trabalhos futuros, recomenda-se o aprofundamento
dos estudos visando o desenvolvimento de modelos que integrem a representatividade
macroscopica da brita a precisdo microanalitica validada nesta pesquisa. A correlacao da taxa
de agregado gratdo por meio de técnicas complementares € uma etapa futura essencial para
consolidar a ferramenta em cenarios da Engenharia Forense onde a inconformidade técnica ou
a fraude em obras publicas resida especificamente na manipulacdo da fracdo de agregados

gratdos em relacdo a argamassa constituinte
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Protocolo Analitico para Verificagdo de Conformidade de Tragos em
Compositos Cimenticios por Técnicas Integradas (DRX, MEV/EDS e
MAZE)

Passo 1: Coleta e Reducao Inicial da Amostra

. Identificar o tipo de material apreendido ou coletado.

. Apds obter o corpo sélido representativo, dividir a amostra em duas partes: uma
destinada as analises de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/EDS/MAZE) e outra para
a Difratometria de Raios X (DRX/RIETVELD).

Passo 2: Preparacdo Fisico-Quimica para Microscopia (MEV/EDS)
Esta etapa visa obter uma superficie perfeitamente plana e espelhada para anélise
morfoldgica.

. Seccionamento: Cortar a amostra com uma serra circular metalografica e, em
seguida, utilizar um equipamento cutoff de corte lento (com 6leo mineral como lubrificante)
para reduzir a espessura a cerca de 2,5 cm.

. Desbaste e Polimento: Realizar o lixamento mecéanico com lixas d'agua de
granulometria progressiva (200 a 1200), com movimentos lineares. A seguir, proceder com o
polimento usando pastas diamantadas (3 um, 1 um e % um), intercalando com banhos
ultrassénicos em alcool isopropilico para remover residuos.

. Selamento e Metalizacdo: Devido a alta porosidade, sele as faces laterais e 0
fundo da amostra com impermeabilizante para estabilizar o vacuo no equipamento. Em seguida,

metalizar a superficie de analise para garantir condutividade elétrica durante ensaio.

Passo 3: Cominuicao e Padronizacdo para DRX
A preparacdo granulométrica € o ponto critico para a validade do laudo pericial, pois o
excesso de moagem gera super-representacao dos agregados (quartzo) e gera falsos laudos de

"empobrecimento™ da argamassa.

- Para concretos: |
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I mascarem s resultados ou  distorgam a

quantificacdo da matriz cimenticia devido a diferencas de absor¢éo de raios X.

. Moagem Criteriosa: Utilizar um moinho vibratério de anéis e || Gz

«  Penciramento: |
I ~ anostra deve ser fina o suficiente para garantir

distribuicéo estatistica aleatdria e representatividade de todas as fases no volume irradiado.

(Nota - |
-}

(Nota 2: Caso o equipamento de moagem utilizado apresente eficiéncia energética
distinta (devido a diferencas de modelo, poténcia ou condi¢des operacionais), é

indispensavel realizar ensaios preliminares com amostras padréo. Esses ensaios devem

ser conduzidos com o objetivo de determinar |GGG otimo que

proporcione || acequada sem induzir efeitos de preparacdo da
amostra, garantindo a confiabilidade dos resultados analiticos.).

Passo 4: Execucdo dos Ensaios Analiticos Integrados

. Ensaio DRX: Submeter o p6 a Difracao de Raios X. Utilizar um software (como
0 TOPAS) para realizar a analise qualitativa e quantitativa através do Método de Rietveld. O
objetivo aqui € isolar e estimar a razdo cimenticio/agregado da amostra.

. Ensaio MEV/EDS: Analisar a amostra polida sob o microscépio. Obter imagens
de elétrons retroespalhados (para avaliar o contraste/distribuicdo atémica) e utilizar a
espectroscopia (EDS) para mapear elementos quimicos, com foco no Célcio (associado a pasta
de cimento) e no Silicio (associado ao quartzo/areia).

Passo 5: Analise Computacional (Sistema MAZE)

. Inserir as micrografias mapeadas quimicamente por EDS no sistema
computacional MAZE.
. O MAZE processara a segmentagdo das imagens automaticamente. Ele vinculara

0 Célcio a uma fase (ex.: azul) e o Silicio a outra (ex.: vermelho).
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. A partir disso, extrair dados quantitativos sobre o indice de vazios/poros do

material executado.

Passo 6: Cruzamento de Dados e Concluséo Pericial

. Valide o Traco: Comparar a propor¢do cimenticio/agregado obtida
experimentalmente (DRX) com o traco estipulado no edital da obra (ex: 1:2:8, 1:2:10).

. Evite Falsos Diagnosticos: Usar os dados do MEV/EDS e MAZE para
certificar-se de que possiveis alteraces visuais ndo sdo meros reflexos da granulometria da
areia. A técnica prova que o uso de areia mais fina ou mais grossa altera a organizacgdo fisica
dos graos, a porosidade visual e o consumo real de cimento, mas o traco (razéo pasta/agregado)

se mantém.





