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RESUMO

A cristalizacdo de sais € uma patologia importante e freqlientemente observada em
alvenarias. No entanto € ainda uma das patologias menos compreendidas. O objetivo deste
trabalho € justamente avaliar o impacto da florescéncia de sais soliveis em corpos-de-prova
ceramicos desenvolvidos com lodo de fosfatizagdo. Para tanto, foram moldados corpos-de-prova
com 0; 2,5% e 5% (em peso) de lodo, os quais foram sinterizados a temperatura de 750°C, 850°C,
950°C e 1050°C. Os corpos-de-prova foram divididos em dois grupos, dos quais um foi mantido
sob temperatura e umidade controladas e o outro, submetido a ciclos de molhagem e secagem. Os
grupos foram ensaiados em 1, 30, 110 e 180 dias. Foram submetidos a andlise de imagem
(através de Lupa binocular, software gréafico e microscopia eletronica de varredura), absor¢ao de
dgua por capilaridade, porosimetria por intrusdo de mercurio e resisténcia a flexao. Para andlise
quimica e das fases presentes, foram realizadas andlises via difracdo de raios-x, fluorescéncia de
raios-x e espectrometria de emissdo atdmica. Os resultados indicam a presenca de aluminio,
silicio, célcio, potdssio, enxofre, ferro e manganés, dos quais se destaca a combinagdo entre o
enxofre e célcio. Desta forma, a gipsita € tida como provdavel responsdvel pelos sais soltveis,
cujos depdsitos foram encontrados sob variada extensdo e intensidade, predominado nos corpos-
de-prova com adi¢do de lodo. A variac@o da porosidade e a aparente diminuicdo do coeficiente de
absorcdo capilar ao longo dos ensaios podem ser associadas aos processos de solubilizacdo e
recristalizacdo da gipsita. No tempo de ciclagem estudado, o fendmeno ndo apresentou influéncia

na resisténcia mecanica dos corpos-de-prova.

Palavras-chave: Florescéncia; Sais soltveis; Lodo de Fosfatiza¢do; Blocos ceramicos.



ABSTRACT

The crystallization of salts is an important and frequently observed pathology in
masonry. However, it is still one of the least understood pathologies. The aim of this study is to
evaluate the impact of florescence of soluble salts in ceramic blocks developed with phosphate
sludge. For this purpose, blocks were molded with 0, 2.5% and 5% of phosphate sludge, which
were sintered at temperatures of 750°C, 850°C, 950°C and 1050 ° C. The blocks were divided
into two groups, one of which was kept under controlled temperature and humidity and the other
was subjected to wetting and drying cycles. The groups were tested at 1, 30, 110 and 180
days. They were subjected to image analysis (binocular magnifying glass, graphic software and
scanning electron microscopy), capillary water absorption, mercury intrusion porosimetry and
flexural strength. The methods, x-ray diffraction, x-ray fluorescence and emission spectrometry,
were used to investigate the phase and chemical composition. The results indicate the presence of
aluminum, silicon, calcium, potassium, sulfur, iron and manganese, among which stands out the
combination of sulfur and calcium. Thus, the gypsite is considered to be likely responsible for
the soluble salts, whose deposits were found in varying extent and intensity, prevailing in the
blocks with addition of waste. The variation in porosity and the apparent decrease in the
coefficient of capillary absorption along the tests may be associated with the processes of
solubilization =~ and  recrystallization. In cycling  time studied, the phenomenon did  not

influence the mechanical strength of specimens.

Keywords: Efflorescence; soluble salts, phosphate sludge; ceramic block.
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1 INTRODUCAO

Frente a crescente preocupacdo quanto a producdo e utilizacdo de materiais € ao grande
desafio de preservar recursos naturais, inimeras pesquisas tém sido desenvolvidas no setor da
construcdo civil. Este setor é responsavel por uma parcela significativa de impactos ambientais
devido ao grande consumo de recursos naturais ndo renovaveis e energia. Uma forma de
minimizar tais impactos € a incorporacdo de residuos industriais em produtos e processos
construtivos do setor (MORAES et al., 2010).

Foi com esse intuito que surgiu o projeto “Adi¢do de lodo de fosfatizagdo como matéria-
prima para a constru¢do civil”, desenvolvido pelo Programa de Pés-Graduagdo em Engenharia
Civil (PPGEC) da Universidade do Vale do Rio dos Sinos (UNISINOS), visando avaliar a adi¢do
de lodo de fosfatizagdo (LF) em blocos ceramicos de vedacao de seis furos.

Para realizacdo do projeto, a célula do aterro industrial préprio da empresa onde o LF &
disposto foi dividida para realiza¢dao do quarteamento, o qual foi realizando para obten¢@o de uma
amostra mais homogénea, ja que, durante a amostragem, foi possivel perceber vdrias fases na
amostra.

O estudo foi desenvolvido em duas etapas: laboratorial e industrial. Na primeira, foram
produzidos corpos-de-prova de referéncia (sem LF) e com adi¢des de 2,5%, 5% e 7,5% de lodo a
argila (BREHM et al., 2007) e realizados ensaios fisicos, mecanicos e de caracterizacio
ambiental para avaliar o produto. Os resultados demonstram a viabilidade de adi¢cdo de até 5% de
LF no material ceramico (BREHM et al., 2007; BREHM et al., 2008).

Ja na segunda etapa ocorreu a fabricacdo dos blocos cerdmicos em olaria, através do
mesmo processo utilizado para a producdo de blocos convencionais, ocorrendo apenas a adi¢cao
de 2,5% de lodo a argila. Apesar de resultados satisfatérios com adi¢ao de 5%, optou-se pela
adicdo de apenas 2,5% para uma maior seguranca operacional e também para evitar uma
demanda pelo residuo maior que sua geragdo. Estes blocos foram caracterizados através de vérios

ensaios, cujos resultados estdo expressos na tabela 1.



18

Tabela 1 — Resultados da etapa industrial

Norma de Bloco Bloco com
Ensaio referéncia para Exigéncia da norma . 2,5% de
convencional
resultados LF
Comprimento 190 mm + 3 mm 191,62mm 191,85mm
Largura: 90 mm + 3 mm 91,85mm 92,19mm
Caracterizaci Atura: 140 mm + 3 mm 139,69mm 140,31 mm
arac e’ .agilo NBR 15270-1: Espessura interna: 6mm 9,25mm 9,35mm
geométrica
2005 Espessura externa: 7 mm 7,57mm 7,50mm
Planeza das faces: Max. 3 mm 0,93 mm 1,00mm
De/sv10 em relagdo ao esquadro: 0.92mm 0.83mm
Max. 3mm
Absor¢do de NBR 15270-3: 2
Agua Inicial* 2005 Valor < (30 /193,55 cm”)/mim 17,84g 21,00g
Absor¢ado de NBR 15270-1:
Agua* 2005 8% < Valor < 22% 15,12% 15,38%
Resisténciaa | NBR 15270-1: Valor > 1,5 MPa 1,8§MPa | 2,0 MPa
Compressao 2005

Padrao para cada elemento

Lixiviacdo NBR 10004: 2004 .
analisado

Classe II (ndo perigoso)

Padrao para cada elemento

. Classe ITA — Nao Inerte
analisado

Solubilizacdo | NBR 10004: 2004

* Média dos valores obtidos nos ensaios
Fonte: BREHM et al., 2008.

A tabela 1 demonstra que os blocos cerdmicos atenderam aos requisitos exigidos pelas
normas.

Além disso, a realizagdo de uma Anélise do Ciclo de Vida (ACV) indicou que o bloco
ceramico com adi¢c@o de lodo de fosfatizagdo, mantendo as mesmas caracteristicas que o bloco
convencional, ainda mostra-se como uma alternativa positiva ao reduzir o impacto ambiental dos
residuos gerados com a reciclagem externa (BERSCH, 2008):

e Reduzindo a extracdo de argila e auxiliando na conservacdo do recurso e do

ecossistema local: em um milheiro do bloco ceramico produzido com lodo economiza-se

67,5 kg da matéria-prima (BERSCH, 2008);

¢ Permitindo que o lodo ndo seja disposto em aterro ao ser utilizado como matéria-

prima, proporcionando ganhos econdmicos e ambientais, tanto para a empresa geradora,

quanto para a industria usudria (olaria).

Portanto, os resultados obtidos indicaram que a adicdo de lodo ndo compromete as
propriedades fisicas, mecdnicas e ambientais dos blocos ceramicos, confirmando assim a

viabilidade da reciclagem do lodo na construgdo civil perante essas andlises.
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Ap6s apresentacdo dos resultados técnicos, a comprovagdo da viabilidade financeira e
liberagdo pela Secretaria Municipal do Meio Ambiente (SMAM), bem como o desenvolvimento
do sistema de dosagem, os blocos encontram-se em etapa de producdo e comercializagdo. Os
blocos também s3o monitorados quanto a resisténcia mecanica e caracterizacdo ambiental
semestralmente.

Dessa forma, o projeto destaca-se entre estudos sobre reciclagem de residuos na
construcdo civil, ao considerar aspectos ambientais, técnicos € econdmicos com a finalidade de
agregar valor ao sub-produto gerado e garantir que sua reciclagem obedeca aos principios de
desenvolvimento sustentavel.

Como continuidade deste trabalho, se faz necessdria a realizacio de ensaios
complementares, que somados aos resultados ja obtidos, facilitariam a entrada do bloco ceramico
no mercado consumidor. Um dos fatores que merecem atencdo € a presenca de depdsitos de sais
na superficie dos blocos.

A cristalizacdo de sais € uma patologia importante e freqiientemente observada em
materiais do setor, como pedras, tijolos e concreto, antigos ou mais recentes (CALLEBAUT,
2002 e BENAVENTE et al., 2007, ANGELI et al., 2010).

Esses depdsitos sdao conhecidos como florescéncias, podendo desenvolver-se como
subeflorescéncias/subflorescéncias (criptoflorescéncias), depdsitos no interior da peca ceramica,
e eflorescéncias, presentes apenas na superficie (ARNOLD & ZEHNDER, 1987; SILVEIRA et
al., 2002; MAGUREGUI et al., 2008).

Trata-se de um fendmeno complexo e com reflexos econdmicos que preocupam
fabricantes e construtores (MENEZES et al., 2006). Apesar de receber cada vez mais atencdo da
comunidade cientifica, ainda é uma das patologias menos compreendidas (GONCALVES, 2007),
havendo discordincia na bibliografia quanto a suas causas, conseqii€éncias, nomenclaturas e

conceitos.
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1.1 JUSTIFICATIVA

A necessidade de se estimar a durabilidade dos componentes ceramicos e sua relacdo com
a ocorréncia de florescéncias mostra a importancia de um estudo sobre o fendmeno. A pesquisa
também torna-se particularmente util para futura reparacdo da alvenaria, bem como para medidas
de conservagdo adequadas.

Dessa forma, a importancia deste trabalho se justifica ndo s6 pelas informacdes a serem
obtidas sobre o fendmeno, mas também pela andlise completa do produto desenvolvido a partir
do lodo de fosfatizacao.

Em constru¢des de alvenaria, os blocos ceramicos devem obrigatoriamente atender a
padroes de qualidade, durabilidade e resisténcia. Portanto, os resultados deste estudo poderdo
orientar consumidores e profissionais da drea, auxiliando no atendimento as exigéncias técnicas

e, conseqiientemente, na busca de um co-produto mercadologicamente vidvel.

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

O objetivo do trabalho é avaliar o impacto de sais soldveis sobre os corpos-de-prova

desenvolvidos com lodo de fosfatizacgao.

1.2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos propostos para o trabalho sao:
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- Investigar os principais sais presentes que causam o fendmeno da florescéncia nos

corpos-de-prova;

- verificar a influéncia do lodo de fosfatizacdo no desempenho dos corpos-de-prova em

relagdo ao fendmeno;

- investigar a influéncia da cristalizacdo no desempenho dos blocos ceramicos quanto as

propriedades mecanicas.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

A revisdo bibliogrifica visa caracterizar a florescéncia, focando-se em como ocorre a
formacao do fendmeno e quais sdo suas conseqiiéncias, além de apresentar os principais ensaios e

normas a ela relacionados.

2.1 DEPOSITOS SALINOS EM BLOCOS CERAMICOS

Um bloco ceramico sofre uma grande variedade de reacdes fisicas e quimicas quando em
interagdo com o seu ambiente. Algumas dessas reagcdes envolvem a migracdo de sais soliveis e sua
cristalizacdo (DOW & GLASSER, 2003). Esse fendmeno é uma das mais freqiientes anomalias
observadas em blocos ceramicos (BROCKEN & NIJLAND, 2004; BENAVENTE et al. 2007,
ANDRES et al. 2009). Afeta a qualidade dos materiais causando problemas estéticos, podendo
também, causar sérios danos microestruturais (DOW & GLASSER, 2003; BROCKEN & NIJLAND,
2004; QUARCIONI et al.,2005; MENEZES et al.,2006; ANDRES et al. 2009).

De acordo com Menezes et al. (2006), os dep6sitos de sais sdo conhecidos como florescéncias
e sdo divididas em dois grupos: criptoflorescéncias (ou subflorescéncias), que sdo depdsitos no

interior da pecga ceramica, e eflorescéncias, presentes apenas na superficie (Figura 1 e 2).

Figura 1 - Tijolo com eflorescéncia
Fonte: WAYBRICOLAGE [2009?]
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Sy A
i -
Figura 2 - Eflorescéncia em alvenaria.
Fonte: Brick Industry Association

Apesar da freqiiéncia com que ocorre, a florescéncia € ainda uma das patologias menos
compreendidas, sobretudo quanto aos mecanismos de dano em micro-escala e macro-escala
(GONCALVES, 2007). Trata-se de um fendmeno complexo, com reflexos econdmicos que
preocupam fabricantes e construtores (MENEZES et al. 2006) e que gera discordancia entre os
pesquisadores quanto a suas causas, conseqiiéncias, nomenclaturas e conceitos.

Sua prépria definicdo apresenta contradi¢des, dependendo do ponto de vista do autor e de
diferencas quimicas. Por exemplo, Miller & Melander (2003) discordam da usual defini¢cdo de
eflorescéncia como “depdsito de sais soliveis em dgua que pode desenvolver-se nas superficies de
alvenaria”, ao levantarem a questdo de como classificar os depdsitos soliveis que ndo siao
tecnicamente sais, como o hidréxido de célcio - Ca(OH),. Este composto ¢ uma base forte obtida a
partir da calcinacio do carbonato de célcio, até sua transformacdo em 6xido de célcio. Apresenta-se
como um pé branco, alcalino (pH 12,8) e pouco solivel em dgua (1,2 g/litro de dgua, a 25°C)
(ESTRELA & PECORA, 1997).

Miller & Melander (2003) também consideram que a definicao de eflorescéncia dada pela
ASTM C 1400:2001 como "um depdsito cristalino, geralmente de cor branca, de compostos soliveis
em 4gua na superficie da alvenaria” € ainda deficiente na medida em que ndo aborda o fato de que
depositos salinos podem, dependendo das reacdes causadas pela acdo do intemperismo, se tornar
insoliveis em dgua.

Visualmente, os dep6sitos apresentam uma aparéncia irregular, variada extensao e coloragao,
dependendo da orientacdo e da posi¢do da construcido. Usualmente, sdo encontrados na cor branca,
como flocos cristalinos de aspecto pulverulento e facilmente soliveis em dgua. Também podem vir a

formar peliculas de aspecto vitreo, dificilmente soluveis em dgua (SILVEIRA et al., 2002). De acordo
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com Gongalves (2007), podem ter forma acicular (agulha), fibrosa e equidimensional (no original
equant - de dimensOes comparaveis).

O fendmeno ndo s6 pode assumir vérias formas (de um fino a um consistente deposito), ter
vdrios constituintes e vdrias origens, mas também pode aparecer durante diferentes estiagios da
manufatura (secagem, queima...) ou ainda, depois da aplicacdo (HENNETIER et al., 2001).

Em uma parede de alvenaria, cada componente (blocos ceramicos, concreto e argamassa)
apresenta caracteristicas higroscopicas préprias, Unicas ou em combinacdo, assim como
constituintes tipicos que podem ser a fonte de componentes de sais e favorecer o desenvolvimento
de florescéncias (BROCKEN & NIJLAND, 2004).

Por exemplo, a interacdo do cimento Portland com os blocos ceramicos, torna mais
suscetivel o desenvolvimento de depdsitos superficiais (eflorescéncia), os quais consistem
principalmente de sulfatos e carbonatos alcalinos (HENNETIER et al., 2001; DOW & GLASSER,
2003). A formacao desses depdsitos pode apenas comprometer a estética do revestimento, como
também pode dar origem a empolamentos, fissuracdo por criptoflorescéncia, descolamento de
camadas de tinta ou de revestimentos (QUARCIONI et al., 2005).

Portanto, ndao sé existem multiplos fatores que influenciam no desenvolvimento dos
depdsitos, como as conseqiiéncias sdo as mais diversas. Buscando um maior entendimento dessas

caracteristicas, serdo apresentados, a seguir, maiores detalhes.

2.1.1 Os depdsitos salinos em alvenaria e suas causas

Os sais soltiveis presentes em alvenaria t&ém origem nos fons provenientes de diversas fontes,
sendo influenciados pelo solo, rochas e outros materiais utilizados na constru¢do (como argila,
argamassa € materiais para a conservacdo e repara¢do), bem como pelo clima, por compostos
presentes na atmosfera e por aqueles gerados pelo metabolismo de organismos (fungos e bactérias),
além de fontes desconhecidas (ARNOLD & ZEHNDER, 1987; LUBELLI et al., 2004; ALIL 2005).
Os sais podem ainda ser incorporados durante a produ¢do do material.

Os tipos de sais variam de acordo com os materiais presentes, sendo os principais 0s anions,

carbonato (CO; ), sulfato (SO, ), cloreto (Cl ), nitrito (NO,), nitrato (NO;’) e os cdtions, sodio
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(Na"), potassio (K*), cdlcio (Ca™), magnésio (Mg™) e amdnia (NH,") (ARNOLD & ZEHNDER,
1987; BROCKEN & NIJLAND, 2004; MENEZES et al., 2006; GONCALVES, 2007; GALATTO et

al., 2009; FRANZEN & MIRWALD, 2009).

Quanto aos sais em geral, um maior detalhamento pode ser observado na Tabela 2, elaborada

por Arnold & Zehnder (1987):

Tabela 2 — Principais origens dos sais soltveis

Calcita CaCO;
Dolomita CaMg(CO3),
Magnesita MgCO;
Nesqueonita MgCO; * 3H,0
Lansfordita MgCO55H,0
Carbonatos Hidromagnesita Mgs[OH(CO;),], * 4H,0O

Natrao Na,CO; ¢ 10H,O
Termonatrita Na,CO; ¢ H,O
Nahcolita NaHCO;
Trona Naz;H(CO;), * 2H,0O
Kalicinita KHCO;
Gipsita CaSO, * 2H,0
Bassanita CaSO, « 1/2H,0
Epsomita MgSO, * 7TH,0
Hexahidrita MgSO, ¢ 6H,0
Kieserita MgSO, * H,O
Darapskita Na;(SO,)(NO3) » H,O
Mirabilita Na,SO, ¢ 10H,O
Thenardita Na,SO,

Sulfatos Arcanita K,SO,
Bloedita Na,Mg(SO,),* 4H,0
Picromerita K>Mg(SO,), ¢ 6H,O
Boussingaultita (NH4),Mg(S04), * 6H,0
Singenita K,Ca(S0O,), * H,O
Gorgeita K,Cas(SO4)s * HXO
Aphthitalita K;Na(S0,),
Etringita CagAly(SO,4)3(OH);, © 26H,0
Taumasita Ca3Si(OH)g (CO3)(SOy) * 12H,0
Bischofita MgCl, » 6H,O
Antarcticita CaCl, * 6H,0

Cloretos | Taquidrita CaMg,Cjs * 12H,0
Halita NaCl
Silvita KCl1

Continua
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Continuagao
Nitrocalcita Ca(NO;), * 4H,0
Nitromagnesita Mg(NOs;), * 6H,O
Nitratos Nitrato de sédio NaNO;
Nitrato de potdssio KNO;
Nitrato de amonio NH4NO;
Oxalato de cédlcio mono-hidratado Ca(C,0,) * H,O
Oxalatos Oxalato de célcio di-hidratado Ca(C,0,) * 2H,0

Fonte: ARNOLD & ZEHNDER (1987)

Para que haja a formacdo das florescéncias s@o necessdrios alguns elementos: os fatores

primdrios (sais e umidade), um meio fisico onde ocorre o processo e os fatores secunddrios, que

condicionam a ocorréncia e influéncia no processo, determinando os danos (GONCALVES, 2007).

De modo simplificado, pode-se dizer que o fendmeno obedece o seguinte mecanismo (Figura

3): (1) dissolug@o e transporte de sais soliveis presentes pela dgua, (2) migracdo da d4gua com os sais

dissolvidos, através dos poros dos materiais, (3) evaporagdo da dgua, ocorrendo a cristalizacdo dos

sais que foram dissolvidos e (4) ciclos de dissolucdo e posterior recristalizacao dos sais.

Fatores primérios

Meio fisico

Fatores secundarios

Sais i Material » Tempo de
soliveis [ Agua poOroso Intempéries —  contato
(D Dissolucdo @) Migracdo 3 Evaporagao
e tranqute >»| através dos > e
dos sais poros cristalizagao
Cristais no interior Cristais na superficie
(poros)
@ | Ciclos de \ -
dissolugdo- }>}>}> Subeflorescéncia <:> Eflorescéncia
cristalizagao

Figura 3 — Relacdo entre mecanismo e fatores de formagao de florescéncias.
Fonte: Elaborado pela autora
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Em outras palavras, uma solu¢do aquosa forma-se no interior do material pelo contato
entre os sais soliveis e a dgua (4dgua liquida e/ou umidade) e movimenta-se de uma parte a outra
da estrutura através da rede capilar do material (MENEZES, 2006). Quando a supersaturacio €
alcancgada, as diferentes fases precipitam e formam-se os sais. Portanto, enquanto a fase liquida
permite o transporte do sal, a evaporagdo lhe permite cristalizar (CULTRONE & SEBASTIAN,
2008).

O local de cristalizacdo, ou seja, a presenca de um fendmeno ou de outro, dependerd das
condicdes de evaporacdo, do fluxo de solucdes, da permeabilidade do substrato, da umidade
relativa do ar, da natureza do material e também do tipo de sais, encontrando-se freqiientemente
os dois fendmenos numa mesma superficie (ARNOLD & ZEHNDER,1987; SILVEIRA et al., 2002;
CULTRONE & SEBASTIAN, 2008).

A eflorescéncia ocorrerd quando o fluxo liquido for suficientemente elevado para
compensar a demanda evaporativa, ou seja, o liquido € capaz de chegar e evaporar na superficie
do material. Quando isso acontece, os sais se cristalizam com aumento de volume e ali ficam
depositados (HATTGE, 2004).

A criptoflorescéncia ird ocorrer quando o fluxo liquido for menor e, consequentemente, a
secagem ocorrerd no interior do material (GONCALVES, 2007; GONCALVES &
RODRIGUES, 2009).

Ja a forma dos cristais é determinada pelas propriedades estruturais do cristal que, por sua vez,
dependem de fatores externos, tais como a composi¢do da supersaturagdo, as impurezas da solucdo
salina, as propriedades do substrato e as condi¢des ambientais durante seu crescimento (MALAGA-
STARZEC et al., 2003; GONCALVES, 2007). De acordo com Ferreira (2009), o comportamento
referente a precipitagdo de sais depende de fatores como: temperatura, pressdo, pH e for¢a idnica da
solug@o.

Além disso, os sais ndo sdo dirigidos somente por dgua liquida; alguns sais sao fortemente
influenciados por alteragdes na umidade do ar (LUBELLI et al.,2004; FRANZEN & MIRWALD,
2009). Os sais se cristalizam quando ha baixa umidade e quando esta aumenta os cristais previamente
cristalizados se redissolvem (ARNOLD & ZEHNDER, 1987).

A evaporagdo da solucdo aquosa ocorre apenas quando existe um gradiente de umidade entre
a atmosfera ambiente e o material que favoreca este fendmeno: em ambientes de elevada umidade ou

em presenca de sais deligiiescentes (de dificil secagem), estes ndo chegardo a se cristalizar,
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depositando-se como uma pelicula de gel, cuja viscosidade depende da composi¢io e concentragcdo
da solu¢do (MENEZES et al. 2006).

Em uma mesma parede o sal pode ter habitos cristalinos diferentes e de forma simultanea,
devido as variacdes na umidade do ambiente (ZEHNDER, 1996 apud MALAGA-STARZEC et al.,
2003). Arnold & Zehnder (1987) esquematizaram uma variacao na configuracao dos cristais ao longo

de algumas fases relacionadas com a presenga de umidade no material (Figura 4):

Figura 4 - Relacao umidade do paramento / morfologia cristalina.
Fonte: ARNOLD & ZEHNDER, 1987.

a) sugerem o crescimento de crostas de grandes graos isométricos no interior de uma solugdo
aquosa, sobre uma base imida;

b) existe uma crosta de graos isométricos menores, que crescem sob uma pelicula de solucio
aquosa, em base ainda timida;

¢) inicia-se entdo o crescimento ao ar de uma crosta fibrosa, a partir de uma base coberta
apenas por uma fina pelicula de solu¢@o aquosa;

d) nessa base pouco umida, com a solugcdo aquosa ainda em pequenas manchas, surgem
cristais prismaticos;

e) por fim, crescem ao ar e sobre uma superficie seca, cristais em forma de agulha, com
abastecimentos localizados de solugdo aquosa.

Portanto, os sais soltveis se cristalizam principalmente como conseqiiéncia dos processos
de evapora¢do ou mudangas de temperatura, o que indica suas duas caracteristicas fundamentais:
solubilidade e umidade de equilibrio relativa (GONCALVES, 2007). Essa relag¢do indica que as

intempéries contribuem essencialmente na solubilidade dos sais (LUBELLI et al., 2004).
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Embora pareca simples, o entendimento das reagdes quimicas e dos mecanismos de transporte
ainda nao sao bem conhecidos (BROCKEN & NIJLAND, 2004).

De acordo com Rousset Tournier (2001) apud Becerra (2009), a localizacio e o
desenvolvimento de cristais de sais sdo dependentes da taxa de evaporacio e sua correlagdo com a
capilaridade. A cinética da secagem ndo € s6 dependente de numerosos pardmetros extrinsecos
(umidade relativa, temperatura, circulagcdo do ar, conteudo de dgua), mas também de caracteristicas
da superficie exposta e do sistema poroso (forma, tamanho, conectividade e tortuosidade).

Além disso, a atividade de dgua pode também depender da temperatura e é diferente para
cada sal (LUBELLI et al., 2004) e a solubilidade dos sais pode mudar na presenca de outros sais.
Se dois sais ndo tém fons em comum, a solubilidade dos sais aumenta devido a maior for¢a idnica
da soluc@o. Do contrdrio, se hd fons em comum, a sua solubilidade diminui (GONCALVES,

2007).

2.1.1.1 Depésitos salinos durante a producdo de pecas

Além dos depositos salinos que se formam nas pecas ceramicas queimadas, ainda existem
aqueles formados em argilas ou em pecas cruas, sendo também a dgua o agente mobilizador dos
sais. Menezes et al. (2000) classificam esses depdsitos como véus de secagem, de secador e de
forno. Os véus de secagem se formam durante a secagem ao ar livre (natural) do material cru,
enquanto os véus de secador se formam por acdo de ar industrial (possivelmente contaminado).
Esses véus de secador se consolidam no forno por ag¢do de diversas reagdes e se transformam em
véus de forno (MENEZES et al., 2006).

De acordo com Verduch & Solana (2000), para que se formem eflorescéncias de secador,
devem coincidir trés circunstancias: a existéncia de gases sulfurosos na atmosfera do secador, a
presenga de carbonatos alcalino terrosos, tais como calcita, magnesita ou dolomita na argila e o
teor de dgua da argila, que deverd ser superior ao do ponto critico, isto é, a massa devera estar
ainda no estado em que a perda de dgua se desenvolve em regime linear.

Para Ferreira (2009), quando se submetem os tijolos a uma secagem rdpida a uma

temperatura mais elevada, o depdsito aparece distribuido de modo mais homogéneo e, em alguns
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casos, menos visivel. Quando a secagem € lenta, os sais tendem a concentrar-se nas proximidades
dos vértices e das arestas, onde a velocidade de evaporagdo € maior e a eflorescéncia, dessa
forma, torna-se mais visivel.

Em blocos ceramicos ocorre a formagdo de sulfatos durante o processo de queima, 0s
quais podem permanecer presentes dependendo da temperatura maxima de queima. Sulfatos de
Na, K e Mg, dissociam-se acima de 950 °C, mas sulfatos de Ca podem permanecer estdveis até
1050-1200°C, podendo dar lugar a formacdo secunddria de sulfatos alcalinos, devido a
carbonatacdo de portlandita, Ca(OH),, formado pela reagdo de hidratacio do cimento, ou
adicionado como um componente aglutinante (BROCKEN&NIJLAND, 2004).

Os sais alcalino-terrosos sdo os mais indesejdveis porque tém pontos de fusdo mais
elevados e pela reacdo com os componentes da argila, acabam originando produtos ndo fusiveis
na temperatura de queima dos tijolos, o que constitui eflorescéncias permanentes de forno,
perfeitamente visiveis (VERDUCH & SOLANA, 2000).

De acordo com Verduch e Solana (1999) apud Ferreira (2009), quando o sal solivel
mobiliza sulfatos de calcio dentro do forno, € comum formar-se anordita (Ca0O.Al,05.2510,).
Quando existe abundancia de gipsita (CaSO4. 2H,0), pode haver a formacao de anidrita (CaSQOy).
Além disso, os autores salientam que a andlise das manchas provenientes da queima sao dificeis
de visualizar e analisar por serem finas, insoltiveis, muito aderentes e de composi¢cdo bastante
complexa.

Menezes et al. (2006) ressaltou a importincia da temperatura, ciclo e atmosfera de
queima, bem como da granulometria da amostra e as condi¢des de secagem na quantidade de sais

soldveis no produto final:

Com uma maior temperatura de queima, a microestrutura apresenta capilares de menor
didmetro, poros ndo interconectados, uma absorcdo de dgua menor, € uma maior
quantidade de sais insolubilizados, seja por estarem imersos em fases vitreas ou por
terem reagido com outros constituintes do corpo cerdmico, formando compostos ndo
soliveis em dgua, ou produtos volatilizados. O que impossibilita que a dgua “arraste”
uma grande quantidade de sais para a superficie da peca (MENEZES et al., 2006,

p. 45-46).
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2.1.2 Consegqiiéncias do fenomeno

As anomalias e os danos causados pela presenca de umidade e sais em edificagdes, ha
muitos anos vém preocupando a comunidade internacional da construcio civil (AGUIAR, 2004).
Embora os danos tenham sido investigados ao longo dos anos, os mecanismos e os fatores que
controlam a formacao dos cristais e os danos provocados por seu desenvolvimento ainda sdo mal
compreendidos, havendo controvérsias a seu respeito.

A tabela 3 apresenta alguns trabalhos com resultados diversos quanto aos danos provocados

pela patologia.

Tabela 3 — Citacdes bibliograficas de alguns autores a respeito dos danos dos sais soltiveis

A Material Danos Danos
utor Tipo de Florescéncia analisado | Estruturais | Estéticos
BALATON et al. o Ceramica
(2002) Eflorescéncia vermelha X
VERDUCH & Eflorescéncia Material
SOLANA (2000) ceramico X
AGUIAR (2004) | Eflorescéncia (fissuras horizontais) Argamassas X
Criptoflorescéncia (fissurracio) Argamassas
QUARCIONI et | gy eccancia (empolamentos, deslocamento de endurecidas X X
al. (2005) tintas)
MENEZES et al. | Eflorescéncia (degradagio microestrutural na Mziter.ial
(2006) superficie e degradacdo estética) ceramico X X
Subflorescéncia (danos a durabilidade e resisténcia)
CUKOVSKA et al. | Eflorescéncia (deterioracio de objetos de arte e Pinturas de
(2009) pinturas de paredes) parede X

Fonte: Tabela elaborada pela autora.

De acordo com Gongalves et al. (2009), o tipo de dano (material, estético ou associado a
presenca de umidade) que os sais soliveis podem ocasionar aos materiais de constru¢do porosos,
como ceramica e argamassas, depende, em grande parte, da profundidade em que elas se
cristalizam. Quando a cristalizacdo ocorre na superficie (eflorescéncia), pode causar anomalias
estéticas, aumento de umidade e condi¢des insalubres, mas a desagregacdo € inécua. Quando sais
cristalizam no interior dos poros (criptoflorescencia), podem ocasionar tensdes internas e causar

danos materiais, descascamento de tintas e desprendimento de reboco.



32

No entanto, ndo é raro as duas manifestacdes patoldgicas ocorrerem em conjunto
(CULTRONE & SEBASTIAN, 2008). De acordo com Gongalves (2007), a eflorescéncia pode ser
re-dissolvida, entdo reabsorvida para o material e, eventualmente, recristalizar-se como
subflorescéncia.

Ja para Flores-Colen et al. (2008), o aparecimento de depésitos de sais na superficie afeta
inicialmente niveis visuais de qualidade, mas sua permanéncia no revestimento, em conjunto com a
presenca da dgua, pode contribuir para o agravamento das anomalias e conseqiiente degradacdo do
material de revestimento e perda de suas propriedades ao longo do tempo.

De forma geral, a deterioracdo do material pela acdo dos sais ocorreria apenas se 0s cristais se
desenvolvessem dentro dos poros e outras cavidades de um material. As tensdes internas geradas pelo
crescimento dos cristais, por hidratacdo ou por expansdo térmica, causariam empolamentos, fissuras
e/ou perda de resisténcia mecanica (SILVEIRA et al., 2002; AGUIAR, 2004; CRISED [20087],
QUARCIONI et al., 2005). Essas tensdes dependem do tipo de sal envolvido e do tamanho e forma
do sistema capilar (BENAVENTE et al. 2007). J4 no caso de sais superficiais (eflorescéncias),
ocorreria apenas o descolamento de camadas de tinta ou de revestimentos.

A figura 5 representa bem o processo de expansdo dos sais e a deterioracdo causada pelo
fendmeno (ASEFA, 2006). A imagem ilustra a formac¢do de sais no interior do poro (1), o
crescimento do cristal (2) e seu rompimento (3). Com o continuo crescimento das particulas (4), pode
ocorrer a ruptura do poro pelas forgas de cristalizacdo (5) e a eliminacdo dos ‘residuos’, pela acdo do

vento e das chuvas (6).
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Figura 5 — Danos por criptoflorescéncia
Fonte: ASEFA, 2006
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Arnold & Zehnder (1987) apresentam um modelo do processo de cristalizagdo em
materiais porosos, baseado em observagdes da cristalizacdo do nitrato de sédio e outros sais em
pinturas de parede. As observacdes dos autores sdo as seguintes (Figura 6):

a) Os cristais se formam inicialmente nos poros de 1 a 10 pm e como a dgua evapora
destes primeiro, os cristais sdo alimentados de solu¢@o proveniente de poros menores;

b) quando as dimensdes dos cristais ja ultrapassam o tamanho dos poros, passam a ocupar
outros poros, o que resulta em tensdes e fissuras;

c) enquanto os cristais estdo cobertos pela solucdo, eles continuam a crescer
isometricamente. Quando as fissuras aumentam, a taxa de evaporacdo ultrapassa a taxa de
abastecimento de solugdo e a cristalizacdo concentra-se nas fissuras. Assim, a solucdo é fornecida
apenas por um ou dois lados da fissura, de modo que os cristais desenvolvem a forma de crostas
fibrosas;

d) como as fissuras ja estdo muito abertas, a solucio vai se esgotando e o seu contato com
os cristais € drasticamente reduzido. O crescimento cristalino agora se dd em forma de agulhas,

cessado com o final do abastecimento de dgua da solugdo.

Figura 6 - Desenvolvimento do processo de cristalizacdo
Fonte: ARNOLD & ZEHNDER, 1987

Espinosa et al. (2008) desenvolveram uma investigagdo e uma modelagem
matemadtica, relacionadas ao crescimento de cristais em materiais porosos e 0 conseqiiente
estresse mecanico devido a pressao de cristalizacdo. Segundo os autores, os danos de cristaliza¢ao
dependerdo do grau de supersaturagdo que pode ser alcangado, da distribui¢do de sal nos poros,
da distribuicdo do tamanho de poros e da resisténcia a tracdo do material.

Segundo Espinosa et al. (2008), a distribuicao de tamanho dos poros tem uma influéncia

significativa sobre a durabilidade do material em termos de resisténcia contra danos causados
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pela cristalizagdo. Por exemplo, para uma dada supersaturacao, uma maior quantidade de sal deve
precipitar em um material com poros maiores do que em um com poros menores, para exercer o
mesmo estresse, assumindo uma distribui¢do uniforme dos cristais nos poros (MARZAL &
SCHERER, 2008).

De acordo com Matteini (1987), o comportamento dos sais pode ser melhor avaliado pela
distin¢do entre sais muito soluveis, pouco soluveis e insoluveis (Figura 7).

a) Sais muito soldveis: podem existir em grande concentracdo sem cristalizar, mas,
quando cristalizam, geralmente surgem eflorescéncias, as quais ndo necessariamente provocam
danos graves, apesar de alterarem o aspecto das superficies;

b) Sais levemente soliveis: sd0 0s mais nocivos, pois sua menor solubilidade impdem
maior probabilidade de atingir a saturac¢ao, havendo cristaliza¢do abaixo da superficie, o que pode
trazer danos graves ao material;

c¢) Sais “quase insoliveis”: se em quantidades pouco significativas, ndo produzem efeitos
prejudiciais embora cristalizem no interior do material, podendo ainda melhorar a microcoesdo

ou reduzir a porosidade do material.

a Muito soliveis |IJ Levemente soliveis

I {/

Figura 7 - Efeitos dos sais, em fun¢fo da sua solubilidade
Fonte: MATTEINI (1987)

De acordo com Morales (1998), os sais hidrossoliveis de sulfato de sédio (Na,SQOy),

magnésio (MgSQOy), potdssio (K;SO,) e cdlcio (CaSO,) sdo os mais perigosos, uma vez que
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dissolvem os materiais de suporte velando as superficies sobre as quais se depositam. Ja o nitrato
de sédio (NaNOs), potdssio (KNOs3) e célcio (Ca(NOs),), cristalizam-se de modo distinto,
dependendo da natureza do elemento presente € sdo menos perigosas do que o grupo citado
anteriormente.

A solubilidade do hidréxido de célcio € de 0,185 gramas por 100 mL de dgua a 0 °C, uma
solubilidade muito mais elevada do que a do silicato de cdlcio hidratado. J4 o carbonato de célcio

¢ muito menos soluvel (0,00153 gramas por 100mL de dgua a 25°C) (MILLER & MELANDER,

2003).

Por outro lado, a gipsita tem solubilidade em dgua de 0,241 g/I00mL em dgua (WEAST,

1981 apud BORKERT et al., 1987), portanto, maior do que o carbonato de célcio.

2.1.3 Métodos de ensaio para material ceramico

2.1.3.1 Incorporagdo de residuos e a avalia¢do de sais soliveis

No Brasil existe uma grande variedade de estudos que avaliam a incorporagdo de residuos

em materiais ceramicos, os quais utilizam, na avaliacdo técnica do produto, diversos ensaios

(Tabela 4).

Tabela 4 — Relacdo de estudos sobre incorporag@o de residuos em materiais cerimicos

Tipo de residuo | Autor (Ano de | Percentual | Temperaturas . q q
L . < . Ensaios realizados e presenca de sais.
publicacio) de adicao de queima.
850°C, 900°C, Retragdo linear, absorcdo de dgua, massa
Residuo SANTOS et 0;5;10; 15e | 950°C, 1000°C, especifica aparente, porosidade aparente e
proveniente do al. (2002) 20% 1050°Ce mddulo de ruptura a flexdo.
setor petrolifero 1100°C. Sais nao foram mencionados.
Residuos BALATON et 850. 900 ¢ Retracdo linear, absor¢do de dgua e tensdo de
Sélidos al. (2002) 0.2 ¢ 5% 950°C. ruptura a flexao. _
Galvanicos ’ Presenca de sais soltiveis (eflorescéncia).
Espectrometria por dispersao de energia
Borra de SILVA et al. 0,10,15¢ Entre 850 ¢ (EDS), microscopia eletronica de varredura
petréleo (2006) 20% 1100°C. (MEV)
encapsulada Sais ndo foram mencionados.

Continua
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Continuagio
Tipo de residuo | Autor (Ano de | Percentual | Temperaturas . . .
N P . Ensaios realizados e presenca de sais.
publicacao) de adicao de queima.
Retragdo linear, absorcdo de dgua, massa
doemma 0| Tal Goony | 23310 TS00C 0srCe | D o e oot
' e 20% 1150°C. p P : P
flexdo.
Sais ndo foram mencionados.
Retracdo linear, absor¢@o de dgua, massa
Lodo de Estagdo | OLIVEIRA & 850°C. 950°C e especifica aparente e tens@o de ruptura a
de tratamento de HOLANDA Até 15% 1 035 0°C flexdo, difracdo de raios-X (DRX) e
4gua (2008) ’ microscopia eletronica de varredura (MEV).
Sais ndo foram mencionados.
Fase 1: 850°C Absorcio de 4 resisténcia A compressa
Residuo do GALATTO et e 950°C SOrGAo Cie agua, IESISIENCIA & COMPIESSao,
o analises de eflorescéncia de sais soluveis,
tratamento de al. 0;2,5 5; Fase 2: 780 °C, dilatometria a verde, analise de gases e
drenagem 4cida (2009) 10% 800 °C e 840 ’ &
oC balanco de massa.
Avaliagdo de eflorescéncia.
Distribui¢do do tamanho de particulas,
Residuo de XAVIER et al. 5 o difracdo de raios-X, fluorescéncia de raios X,
. 500°C, 700°C e ST L e
granito (2009) 0; 5; 10% o andlise térmica, lixiviacdo e solubilizacio,
900°C ~ . .
degradacdo e ciclos de umidade
Sais ndo foram mencionados.

Fonte: Tabela elaborada pela autora.

A tabela mostra a utilizagdo de ensaios tradicionais na avaliacdo das caracteristicas dos

produtos. No entanto, dos estudos citados, somente um considera de fato a avaliacdo de sais

solaveis.

A literatura especifica sobre o fendmeno ainda € escassa, sendo encontrados, basicamente,

N

trabalhos internacionais, voltados a restauracdo de prédios ou materiais (pinturas) histéricos

(ARNOLD & ZEHNDER, 1987; LAMA et al., 2007; CUKOVSKA et al., 2009).

Grande parte dos estudos existentes tentou correlacionar o teor de sais nos materiais com

sua aptidao para o desenvolvimento da florescéncia. No entanto, poucos tiveram sucesso, uma
vez que a presenca do fendmeno estd associada as caracteristicas de processamento do material e
as condicdes climdticas onde € utilizado (MENEZES et al., 2006).

Para Brocken & Nijland (2004), a falta de compreensdo da interagdo de parametros como
composi¢do quimica, caracteristicas de transporte de dgua e influéncias externas (como o clima),
torna impossivel definir solugdes para este problema e para desenvolver testes de desempenho

adequado.
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Normalmente, em testes relacionados a sais soldveis, os espécimes sdo os inicialmente

contaminados por alguma solugdo salina e posteriormente passam por varios ciclos de molhagem

e secagem. Em testes de cristalizacdo, os danos sdo avaliados pela observacdo visual ou pela

medicao das propriedades dos materiais (GONCALVES, 2007).

Uma relagdo de estudos nacionais e internacionais sobre o fendmeno encontra-se na tabela 5.

Tabela 5 - Relacdo de estudos sobre sais soluveis

Autor (ano)

Tipo de analise

Sais avaliados

HENNETIER
et al. (2001)

Ensaio com tijolos cobertos com cimento. Andlise e
tratamento de imagens. Duracdo da molhagem foi fixada
em 7 dias, seguida por secagem a 50° C por 48 h.

Os sais formados consistiam de Arcanite
(K5S0,)

BENAVENTE
et al. (2004)

Microscopia eletronica de varredura (MEV), microscopia
eletronica de varredura ambiental (ESEM) e difragdo de
raios X (DRX).

Sulfato de sédio (Na,SO,);
Cloreto de so6dio (NaCl).

HEES & Meétodo RILEM TC 127-MS-A.1, que utiliza secagem a Solugdes de NaCl e Na,SO, (por
BROCKEN 20°C e 50% de umidade relativa. imersio)
(2004)
ALI Comparacio entre normas internacionais, Ciclos de Célcio, magnésio, sodio, potdssio e
(2005) molhagem e secagem, Andlise de sais. sulfato 4cido soluvel
MENEZES Quantidade de sais soliveis determinada através da

et al. (2006)

condutividade elétrica de extratos. Ensaios de eflorescéncia
segundo a ASTM. Numa tentativa de melhor classificacao
do fendmeno, foi adotada uma escala variando de zero a
quatro (0 - auséncia; 1 - leves; 2 - médias; 3 -
consideraveis; 4 — abundantes).

Concentragdes dos fons: Ca**, Mg™*,
Na*, K*, CI', CO; e HCO5

Combinacdo de difratometria de raios X com microscopia

Avaliagdo de pinturas murais

LAMA et al. eletrobnica de varredura com EDS (espectroscopia de
(2007) L . .
energia dispersiva de raios X).
C ol : s Cristaliza¢@o do nitrato de potdssio e de
ESPINOSA omportamento de cristalizagdo de sais em tijolos com

et al. (2008)

diferentes porosidades capilares. Supersaturacio e
transporte da solugdo sdo avaliados — evaporacao.

sulfato de sédio foi induzida em tijolo .

CULTRONE & | Andlise mineraldgica (microscopio 0ptico), Absor¢do de | Sulfato de sédio - solugdo saturada de
SEBASTIAN | 4gua e Absorcdo capilar, Difragdo de Raios-X, Na,SO,
(2008) Porosimetria por intrusdo de mercurio, Field emission
scanning electron microscopy (FESEM).
ANDRES Avaliagdo de todo processo de manufatura (andlise | Cloretos, sulfatos e carbonatos [1];

et al. (2009)

mineralégica e quimica, volume de poros + Andlise de sais
soliveis- EN 772-5:2001).

Meétodo volumétrico de Warder e cromatdgrafo de fons [1];
espectrometria de emissdo atdmica[2]; espectrometro de
absorcdo atomical3].

célcio, magnésio e vanadio [2]; sédio e
potdssio [3].

Continua
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Continuacio

Autor (ano) Tipo de analise

Sais avaliados

FERREIRA Absor¢do de dgua, Fluorescéncia de raios-x, Difrag@o de

(2009) raios-x, Ensaios de eflorescéncia - ASTMC67/2003,
Distribuicdo de tamanho de poros, Solubilizacio,
Condutividade elétrica, Quantificacdo da eflorescéncia

através do software grafico Image Tool.

Investigou a migracio dos fons SO, e
Ca*® em cerAmica vermelha formulada
com 0, 4, 8, 12 e 16% em peso de
CaS0,.2H,0

GALATTO et
al.
(2009)

Analise de eflorescéncia de sais soltveis.

Avaliacdo do bloco com residuo
(identificacdo de sulfato de cdlcio e
magnésio)

Fonte: Tabela elaborada pela autora.

Os autores fazem diferentes avaliagdes. Alguns avaliam o comportamento dos sais apenas

em blocos, enquanto outros avaliam o processo em paredes. Da mesma forma, alguns avaliam o

uso individual de sais, enquanto outros realizam misturas. Também hd avaliagdes de sais

formados ao longo de anos em materiais ja desenvolvidos. Os sais mais estudados pela

bibliografia sdo de célcio, magnésio, s6dio e potdssio.

Observa-se, na tabela, o uso de diferentes técnicas na avaliacao dos sais soluiveis presentes

nos materiais: uso de ciclos de umidade e secagem, andlise de imagens, andlises mineralogicas e

quimicas e condutividade elétrica, entre outras.

Os resultados obtidos por Ferreira (2009) permitiram identificar que a nova metodologia,

baseada em andlise de imagens (Figura 8), mostrou-se bastante eficiente para quantificar a

eflorescéncia em corpos ceramicos, diminuindo a subjetividade da avaliacio visual.

(3)

®

Figura 8 — Procedimento adotado para a estimativa da eflorescéncia com auxilio do software Image Tool
Fonte: Ferrreira (2009)
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Além das andlises citadas pelos autores dispostos na tabela, também merecem destaque
entre a bibliografia: a espectroscopia de emissdo e absor¢do atdmica, a microscopia eletronica de
varredura, microscopia optica e a difracdo de raios-X, entre outras.

De acordo com Larbi (2004), a andlise microscopica pode fornecer informacdes valiosas
sobre a composicao mineraldgica e microestrutural, sendo essencial para o diagndstico confidvel
de vérias formas de deterioracdo de blocos ceramicos de alvenaria e pode ser util para prever a
durabilidade. Como técnicas complementares ao método microscopico, Larbi (2004) sugere a
andlise de difracdo de raios-X (DRX), andlise termogravimétrica (TGA), bem como andlises
quimicas e fisicas.

Lama et al. (2007) concluiram em seu estudo sobre eflorescéncias em afrescos de Fulvio
Pennacchi, que técnicas analiticas de difracdo de raios-X (DRX) e microscopia eletronica de
varredura (MEV) com EDS (espectroscopia de energia dispersiva de raios X) se mostraram
efetivas na caracterizacio das eflorescéncias.

De acordo com Nasraoui et al. (2009), algumas técnicas como o teor de umidade
higroscépica (HMC) e condutividade elétrica (CE) de solugdes salinas sdo amplamente utilizados
para fornecer indicacdes sobre a presenca de sais, assim como a cromatografia de fons (IC) € um
método confidvel para analisar uma grande variedade de cétions e anions em solugdes (materiais
de construcdo ou dgua extratos). No entanto, destaca limites do método CE em fornecer
informagdes quantitativas sobre o contetido de sais soltiveis e parece requerer alguns cuidados

quando utilizada para materiais contendo outras fases soliveis, como portlandita.

2.1.3.2 Normas e regulamentos sobre eflorescéncia

Ali (2005) realizou um estudo no qual compara diferentes ensaios de eflorescéncia nos
padrdes existentes, salientando que os procedimentos para a quantificacdo da eflorescéncia

diferem entre as normas (Tabela 6).



40

Tabela 6 — Relagcdo comparativa de normas sobre eflorescéncia

Classificacao dos Nao N° de .
Norma . Tempo de ensaio
blocos conformidade | amostras
BS3921: Nulo (x = 0%) Blocos na 10 Uma face do bloco é submetida a 2 ciclos de
1985 Leve (0% < x<10%) | categoria umedecimento e secagem durante o periodo de
Moderado (10% < x < | pesado tempo especificado. Depois, compara-se essa
50%) face com aquelas que ndo foram submetidas
Pesado (x > 50%) aos ciclos.
ASTM C | Eflorescidos Eflorescidos ou | 10 Um bloco de cada par fica parcialmente imerso
67 -90a: | Nao-eflorescidos Nao em dgua durante 7 dias. O outro par € mantido
1991 eflorescidos em uma sala com temperatura e umidade
especificadas. Em seguida, ambos sdo secos em
estufa durante 24 horas. Depois se compara os
dois visualmente (distancia de 3.048m).
AS 1225: | Nulo (x =0%) Blocos nas 10 Um bloco de cada par fica parcialmente imerso
1984 Leve (0% < x<10%) | categorias em 4gua durante 7 dias, em seguida, seco
Moderado (10% < x < | Moderado, durante 2 dias. Depois se compara os dois.
50%) Pesado e
Pesado (x > 50%) Severo
Severo (pulverizag¢do
ou descamacdo da
superficie do bloco).
SS 103: Nulo (x = 0%) Blocos nas 10 Semelhante a BS3921: 1985.
1974 Leve (0% <x<10%) | categorias
Moderado (10% < x < | Pesado e Grave
50%)
Pesado (x > 50%)
Grave (pulverizagao
e/ou descamacio da
superficie do bloco).
UNE Véu espesso 6 Face fica submersa durante 7 dias. Deve ser
67029: Véu fino em menos de seca em ar ambiente por 24 horas e em estufa
1995 EX 25% por 24 horas.
Véu fino em mais de
25% da superficie

Fonte: Tabela elaborada pela autora com base no estudo de ALI (2005).

O ensaio de eflorescéncia envolve, basicamente, ciclos de molhagem e secagem de blocos

em laboratério, seguidos de andlise dos depdsitos de sais sobre a superficie.

O ensaio consiste em imergir parcialmente os blocos ceramicos em dgua destilada por um

determinado periodo. Em seguida, as pegas sdo colocadas em estufa e, no final deste periodo,

avalia-se a formacdo de eflorescéncias a partir da comparagdo entre essas pecas imersas € nao

imersas. Ou seja, o grau de eflorescéncia se dd pela comparagdo entre as pecas em contato com a

dgua e aquelas em condi¢des normais.

Em relacdo aos resultados, pode-se dizer que as normas ndo especificam as conseqiiéncias

do fendomeno em relacdo a cada nivel de eflorescéncia; apenas classificam os blocos como

aceitdveis ou ndo, dependendo do grau de eflorescéncia.
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Por exemplo, a Norma espanhola UNE 67029:1995 EX, define um método de ensaio no
qual o bloco € classificado de acordo com a combinagdo entre a intensidade da eflorescéncia e a

superficie afetada; havendo uma classificagdo, conforme a Tabela 7. Percebe-se que a avaliagdao

estd apenas relacionada a estética.

Tabela 7 — Grau de Eflorescéncia conforme a Norma UNE 67029:1995 EX

. Superficie afetada
Intensidade
>25% >5% até 25% <5%
Véu fino Ligeiramente eflorescido Nao eflorescido Nao eflorescido
Véu grosso Eflorescido Ligeiramente eflorescido Ligeiramente eflorescido
Mancha Muito eflorescido Eflorescido Ligeiramente eflorescido

Fonte: Tabela elaborada pela autora com base na norma UNE 67029:1995 EX

Percebe-se que inexistem normas que venham a avaliar o fendmeno de criptoflorescéncia,

focando-se apenas nos depdsitos superficiais.
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3 PROGRAMA EXPERIMENTAL

Os materiais utilizados, a preparacdo dos corpos-de-prova e caracteriza¢do dos ensaios €

descrita a seguir, nos itens 3.1, 3.2 e 3.3, respectivamente.

3.1 MATERIAIS UTILIZADOS

3.1.1 Argila

Os argilominerais sdo quimicamente compostos por silicatos hidratados de ferro, aluminio
e magnésio. Podem conter, em sua composi¢do, oxigénio, silicio, aluminio, ferro, magnésio,
potdssio, sédio, dentre outros de menor expressdao (SANTOS, 1975 apud OLIVEIRA, 2003;
MONTEIRO, 2009).

A argila utilizada no estudo, proveniente de uma jazida localizada na regido metropolitana
de Porto Alegre, apresenta, em sua composi¢do o silicio (Si),-o ferro (Fe), o aluminio (Al), o
potassio (K), o enxofre (S) e o titanio (Ti), conforme indica a andlise via fluorescéncia de raios-X

(BREHM et al., 2008):

Tabela 8 — Fluorescéncia de Raios-X da argila

Jrey— Elementos Identificados
Maior quantidade Menor quantidade Quantidade trago
Ferro (Fe)
Argila Silicio (Si) Aluminio (Al) Eﬁ’;ﬁfﬁ%
Potassio (K)

Fonte: BREHM et al., 2008.

Na figura 8, é possivel observar as fases cristalinas presentes na argila: SiO,, AIPO4 e

K(ALy(SizAlO;0)(OH), (BREHM et al., 2008).



43

countsis
1 1,23
2500
] 1. SiO, (Quartzo)
1800~ 2. AIPO, (fosfato de aluminio)
3. K(Alx(Si3A10,4)(OH), (Tlita)

1
20 4n 60 80 100
*2Theta

Figura 9 — Difratograma da argila
Fonte: BREHM et al., 2008.

3.1.2 Lodo de fosfatizacao

A geragdo do lodo de fosfatizac@o - adicionado a argila para a producdo dos corpos-de-
prova - ocorre através da producdo de autopegas, durante o processo de revestimento fosfatico, o
qual é utilizado para limpar e preparar a superficie metdlica para o uso, com objetivo de
prolongar a vida util do pds-tratamento (VINOTTI, 2004).

A Figura 10 apresenta o lodo de fosfatizacdo in natura, sendo encaminhado dessa forma

para a olaria para fabricacao de blocos ceramicos.

Figura 10 — Lodo de fosfatiza¢ao in natura
Fonte: Fotografias obtidas pela autora
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O elemento presente em maior quantidade € o ferro (Fe), seguido pelo célcio (Ca). Também
estdo presentes enxofre (S), zinco (Zn), magnésio (Mg), fésforo (P) e silicio (Si), conforme indica a

tabela de fluorescéncia de raios-X (BREHM et al., 2008):

Tabela 9 — Fluorescéncia de Raios-X do LF

J— Elementos Identificados
Maior quantidade Menor quantidade Quantidade traco
Enxofre (S)
Zinco (Zn)
Lodo de fosfatizacao Ferro (Fe) Calcio (Ca) Magnésio (Mg)
Fosforo (P)
Silicio (Si)

Fonte: BREHM et al., 2008.

A Difracdo de Raios-X, utilizada para determinacio das fases existentes na amostra de

LF, apresentou os resultados expressos na figura 11.

1. Ca0 -Oxido de Calcio. 4. (Ca, Mn) CO; — Manganocalcita
2. CaCO4 - Calcita 5. FePQ, - Fosfato de Ferro
3. Nay s (PO4!804) — Sulfato Fosfato de Sodio 6. CusP;0,g — Fostato de Cobre

Figura 11 - Difratograma da amostra de lodo de fosfatizagao
Fonte: BREHM et al., 2008.
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O difratograma apresenta uma amostra com caracteristica de ser amorfa, o que dificultou
a identificagdo das fases por esta técnica analitica. As fases cristalinas identificadas foram: CaO,
CaCOs, Nay 5 (PO4!S0Oy), (Ca, Mn) CO3, FePO4 e CusP,0Oy.

O ensaio de lixiviagdo conforme a NBR 10005:2004, indicou que os elementos analisados
(arsénio, bario, cidmio, chumbo, cromo total, merctrio, prata, fluoreto e selénio) para a amostra
do LF ndo apresentaram lixiviagdo acima dos limites permitidos pela norma NBR 10004:2004.
Portanto, o lodo ndo € caracterizado como residuo sélido Classe I — Perigoso (BREHM et al.,
2007).

J4 o ensaio de solubilizacio (NBR 10006:2004) identificou apenas ferro, manganés,
dureza e surfactantes acima dos limites permitidos pela norma ABNT NBR 10004:2004.
Portanto, o lodo de fosfatizagcdo foi classificado como um residuo sélido Classe II — Nao Inerte

(BREHM et al., 2007).
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3.2 PREPARACAO DOS CORPOS-DE-PROVA

Para a determinacdo das composi¢coes com adi¢do de lodo para o estudo, foram
considerados os tracos que, anteriormente avaliados, obtiveram resultados satisfatorios: com
adicdo de 2,5% e 5% de lodo (BREHM et al., 2008). O trago de 2,5% € atualmente utilizado para
a fabricac¢do comercial dos blocos ceramicos com LF.

Assim, trés composicdes foram determinadas, a referéncia (0%) e com 2,5% e 5% de lodo
de fosfatizacdo. O lodo foi adicionado com granulometria de 7,63um (didmetro médio) e as
particulas maiores de argila foram moidas para que a amostra fosse mais homogénea.

Realizadas as formulacdes, as amostras foram extrudadas a fim de adquirirem a forma
final dos corpos-de-prova (Figura 12). A extrusdo ocorreu em uma maromba a vicuo (modelo

051, Verdés LTDA) no Laboratério de Materiais de Constru¢do (LMC) da UNISINOS.

Figura 12 - Moldagem dos corpos-de-prova
Fonte: Registrada pela autora

Os corpos-de-prova retangulares foram moldados em dois moldes, com dimensdes
diferentes, 11 x 3lmm2 e 37 x 18 mm?2.
Ap0s a extrusdo, os corpos-de-prova foram identificados (a forma como foram identificados
encontra-se na Tabela 10) e permaneceram sob pano imido por 24h em sala climatizada, com
temperatura de 20°C£1°C e em umidade relativa de aproximadamente 70%. Em seguida, por

mais 24h, permaneceram sem 0 pano, sob secagem ao ar.
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Tabela 10 — Identifica¢@o dos corpos-de-prova

Identificacio Descricao
SP Corpo-de-prova sem adicao de LF (molde menor)
SG Corpo-de-prova sem adi¢do de LF (molde maior)
AP Corpo-de-prova com 2,5% de LF (molde menor)
AG Corpo-de-prova com 2,5% de LF (molde maior)
BP Corpo-de-prova com 5% de LF (molde menor)
BG Corpo-de-prova com 5% de LF (molde maior)

Fonte: Tabela elaborada pela autora.

Com a secagem superficial realizada, os corpos-de-prova foram encaminhados para estufa a
110°C. Posteriormente, foram sinterizadas em forno tipo mufla (modelo DTT1250, Irmaos
Sanches e Cia LTDA), a quatro diferentes temperaturas: 750°C, 850°C, 950°C e 1050°C, com
taxa de aquecimento de 2,5°C/min e patamar de 12 horas. Esta varidvel foi fixada baseando-se na
bibliografia.

A Figura 13 apresenta o forno tipo mufla utilizado.

(a) (®)
Figura 13 — Vista externa (a) e interna (b) do forno onde ocorreu a sinteriza¢ao
Fonte: Registrada pela autora

Os corpos-de-prova foram entdo pesados e tiveram suas dimensdes determinadas com
auxilio de um paquimetro. Ao todo foram confeccionadas 360 pecas no molde menor (120 para
cada formulacdo) e 180 no molde maior (60 para cada formulagdo).

A dimensdo menor € a tradicionalmente utilizada pela bibliografia para ensaios em
ceramica. Ja o molde maior foi utilizado para que fosse possivel realizar o ensaio de absor¢ao por

capilaridade, que exige uma superficie maior para sua execucao.
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3.3 METODOS DE ENSAIO UTILIZADOS

Os ensaios realizados envolvem ciclo de molhagem e secagem, ensaios de resisténcia
mecanica, porosidade, absor¢do e caracterizacdo de sais (através de andlises visuais, qualitativas e

quantitativas). A Figura 14 ilustra as fases desenvolvidas durante o estudo.

Preparagdo dos

|r - corpos-de-prova
|
|
| Condutividade
: v i
| Ciclos de molhagem e :
[ secagem — ICP
Pequenos -sem : _________________
: I
ciclos | . Capilaridade |
| : Grandes [
| I
|
: | Pequenos I
: * Lupa :
|
L I

> Andlise de imagem Q Software

| MEV
| FRX

v P — >

Ruptura a flexdo L > Porosimetria

Figura 14 — Etapas do estudo
Fonte: Elaborada pela autora

Para avaliar a formagdo de sais, os corpos-de-prova pequenos foram divididos em dois
grupos: um passou por ensaios acelerados (ciclagem) e outro foi mantido sob temperatura e
umidade controladas. Ambos os grupos foram submetidos a anélise de imagem e ruptura a flexdo.

Ja os blocos maiores, todos submetidos a ciclagem, foram utilizados para o ensaio de

absorc¢do de dgua por capilaridade.
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3.3.1 Ciclagem

Para acelerar a formagdo de sais e avaliar as condicdes dos blocos ceramicos ao longo do
tempo, foram utilizados ciclos de secagem e molhagem (Figura 15). Este processo simula as
variagOes sazonais de umidade e temperatura, ou seja, simula intempéries a que estdo sujeitos os

materiais de construgao.

_—A

Figura 15 — Ciclo de molhagem
Fonte: Registrada pela autora

Parte dos corpos-de-prova pequenos e todos os corpos-de-prova grandes permaneceram
parcialmente imersos em dgua deionizada (4gua com remocdo total dos fons) de trés a quatro
dias, permanecendo em estufa durante o mesmo periodo. Este ciclo foi repetido ao longo de 180
dias (seis meses). Cada percentual de adicao permaneceu em um recipiente proprio.

Ao longo dos ciclos, em idades pré-determinadas foram realizadas a avaliacdo de imagem
e a realizagdo dos ensaios de resisténcia e absorcdo por capilaridade. Os periodos definidos

encontram-se na Tabela 11.

Tabela 11 — Idades para a realizacio dos ensaios

Periodos 0 dias 30 dias 110 dias 180 dias
N® dde CcOTpos- 5 cp’s com ciclos 5 ¢cp’s com ciclos
e—pr’ova Scp’s + 5 ¢p’s com ciclos +
(cp’s) 5 ¢cp’s sem ciclos 5 ¢cp’s sem ciclos

Fonte: Tabela elaborada pela autora
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Inicialmente, os ciclos seriam realizados durante um tempo mais curto. Quando um
periodo maior de ciclagem foi definido, optou-se pela avaliacdo apenas dos blocos submetidos
aos ciclos na idade de 110 dias, devido a limitagdo do nimero de corpos-de-prova.

Ao final dos ciclos também foi coletada a dgua utilizada durante os ciclos para anélise dos
sais presentes.

Enquanto isso, a outra parte dos corpos-de-prova permaneceu em sala climatizada (Figura
16).

B

Figura 16 — Corpos-de-prova que ndo passaram por ciclos de molhagem e secagem
Fonte: Registrada pela autora

3.3.2 Anélise de imagem

3.3.2.1 Software grafico

O software UTHSCSA Image Tool versao 3.00 foi utilizado para quantificar e classificar a
formacao dos sais soldveis na superficie ceramica.

Inicialmente houve a determina¢do das dimensdes e a aquisicdo de imagem dos corpos-
de-prova. Para a uniformidade das imagens (mesma luminosidade e distancia), utilizou-se uma
caixa conforme a Figura 17. Junto ao corpo-de-prova manteve-se um paquimetro analégico como

escala.
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A camera digital utilizada foi a Sony Cyber-Shot DSC-W35 com resolucdo de 7.2
megapilxels. A camera foi fixada na parte superior da caixa, mantendo uma distancia constante.

Também foram mantidos, zoom em 1,5 e flash automatico para todas as fotografias.

Local onde fica a camera digital

/ para obtencao das imagens
7 cm

34,5 cm

10 cm

7 cm
A 20 cm

20 cm

Figura 17 — Caixa escura para imagens
Fonte: Elaborada pela autora

As imagens obtidas foram entdo trabalhadas no software, que foi calibrado conforme a
escala presente na fotografia. As imagens foram convertidas para escala de cinza e, a partir de
entdo, foi possivel determinar a quantidade de pixels referente a 4rea total do corpo cerdmico e a
area com eflorescéncia. Esta foi selecionada manualmente por diferenca de cor, conforme mostra
a Figura 18. A relacdo entre as quantidades resultou no percentual de drea coberta pela patologia

estudada.
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Figura 18 — Determinagio da drea afetada por eflorescéncia no software Image Tool
Fonte: Registrada pela autora

3.3.2.2 Lupa

A observacao em lupa binocular ocorreu para o reconhecimento da superficie, ou seja, a
disposi¢do dos cristais sobre os corpos ceramicos. Utilizou-se o microscépio LECA MSS e o
software ZEISS KS 100, versdao 3.0, pertencentes ao Laboratério de Materiais de Construcdo da

UNISINOS. O equipamento pode ser visualizado na Figura 19.

Figura 19 — Obtencao de imagens via Lupa binocular
Fonte: Registrada pela autora



53

3.3.2.3 Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com EDS (espectroscopia de energia

dispersiva)

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) permite, a partir da emissao e interacao de
feixes de elétrons sobre uma amostra, a observacdo e a caracterizacdo de materiais. O MEV
permite detalhes topograficos ou morfologicos da amostra, bem como sua composi¢cao quimica a
partir de variacdes de tonalidade na imagem. Imagens de raios-x caracteristicos de diferentes
elementos podem, ainda, ser combinadas para identificar os compostos. A técnica permite
identificar os constituintes e avaliar sua distribuicio em uma regido analisada de um material,
com base na sua composi¢do quimica (GOODHEW & HUMPHREYS, 1988 apud BREHM,
2004).

A andlise em MEV foi realizada para observacao da distribuic@o dos sais na superficie das
amostras € mapeamento dos elementos presentes, sobretudo, para observar como estavam
combinados.

Foram encaminhadas duas amostras contendo 5% de lodo de fosfatizacdo (850°C), uma
submetida a ciclos de molhagem e secagem, outra mantida em sala climatizada. Estes blocos
foram selecionados por apresentarem o maior percentual de lodo e uma quantia de eflorescéncias
consideravel.

A andlise, em baixo vicuo, ocorreu no Centro Tecnolégico de Mecanica de Precisdo

(SENAI-CETEMP), no equipamento da marca Shimadzu SSX-550.

3.33 Condutividade elétrica

A condutividade elétrica (CE) € utilizada para medir a quantidade total de sais soldveis de
lixiviados (LEITE, 2005). Dessa forma, para um referencial sobre a quantidade de sais soluveis,
determinou-se a condutividade elétrica das dguas resultantes dos ciclos de molhagem e secagem.
Para tanto, utilizou-se um condutivimetro marca Digimed, modelo DM31 (Figura 20),

pertencente ao Laboratério de Geoquimica da UNISINOS, local no qual foi realizado o ensaio.
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Figura 20 — Ensaio de condutividade elétrica
Fonte: Registrada pela autora

3.3.4 Difracao de Raios-X (DRX)

De acordo com ALBERS et al. (2002), a técnica de difrac@o de raios X € a mais indicada
na determinagdo das fases cristalinas presentes em materiais ceramicos, pelo fato de que, na
maior parte dos solidos, os dtomos se ordenam em planos cristalinos, separados entre si por
distancias da mesma ordem de grandeza dos comprimentos de onda dos raios X.

Dessa forma, a difracdo de raios-x foi utilizada para analisar os sais e determinar as suas
fases cristalinas, ou seja, sua composi¢do mineralogica.

Duas amostras foram encaminhadas para andlise, uma resultante da raspagem da
superficie dos blocos (submetidos a ciclos) e outra, da secagem dos sais provenientes da dgua de
ciclagem. Ambas foram secas em estufa e moidas em gral de &4gata, para entdo serem
encaminhadas ao Laboratério de Fisica da UFRGS, para andlise no difratdmetro Siemens D5000.

Por fim, os resultados foram analisados no software Philips X'Pert e sua respectiva base

de dados.
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3.3.5 Fluorescéncia de Raios-X (FRX)

A espectroscopia por Fluorescéncia de Raios-X € uma técnica para anélise da composi¢ao
quimica da amostra, seja qualitativa ou quantitativa. Consiste na exposicdo de amostras a um
feixe de radiacdo para a excitacdo e detec¢do da radiacdo fluorescente resultante da intera¢do
radiacdo x amostra (BELMONTE, 2005).

Assim, o ensaio determinou qualitativamente os elementos contidos nas amostras de 0%;
2,5% e 5%. As amostras foram obtidas através da raspagem da superficie dos blocos (submetidos
a ciclos) e da secagem dos sais provenientes da dgua de ciclagem. As amostras, secas em estufa e
moidas em gral de dgata, foram entdo encaminhadas para andlise.

O ensaio foi realizado no Laboratério de Caracterizacdo e Valorizagdo de Materiais da
UNISINOS, em espectrometro de fluorescéncia de raios-x por Energia dispersiva, marca EDX

720 HS - Shimadzu do Brasil Comércio Ltda.

3.3.6 Espectrometria de Emissao Atomica por Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-AES)

Esta técnica se baseia na emissdo de radiacdo eletromagnética das regides visivel e
ultravioleta do espectro eletromagnético por atomos neutros ou fons excitados. A principal
caracteristica da técnica é a emissdo de energia em comprimentos de onda especificos para cada
elemento (ROCHA et al. 2007). Tem sido muito utilizada por oferecer vantagens como: andlise
multielementar simultianea, sensibilidade e precisoes altas, rapidez e ampla faixa dindmica linear.
(MORGANQO et al., 1999).

A agua proveniente da ciclagem de cada formulacdo foi analisada por espectrometria de
emissdo atomica por plasma indutivamente acoplado. A digestao das amostras ocorreu com acido
nitrico e o equipamento utilizado foi um espectrdmetro de emissdo por plasma indutivamente
acoplado (ICP-AES) Spectroflame Modula S/E. O ensaio foi realizado no Laboratério de
Geoquimica da UNISINOS.



56

3.3.7 Porosimetria por Intrusao de Merciirio

O ensaio de Porosimetria por Intrusdo de Mercurio permite, em uma uUnica medida,
determinar o volume total de poros e a distribuicdo de didmetros de meso e macroporos. O
objetivo da andlise no presente trabalho € relacionar a porosidade e os tipos de poros com o
fendmeno dos sais soliveis e com a resisténcia dos blocos.

O ensaio foi realizado no Laboratério de Materiais de Constru¢do da UNISINOS, no

equipamento Quantachrome Corporation, modelo Poremaster.

3.3.8 Determinacao do indice de absorc¢ao de agua por capilaridade

O ensaio descrito pela NBR 15270-3:2005 determina a quantidade de dgua absorvida
durante um periodo rdpido ou relativamente rdpido apds o contato inicial com a dgua, sendo o
quociente entre a massa absorvida pelo produto e a massa do produto seco.

Neste estudo utilizou-se o ensaio descrito pela NBR 15270-3: 2005 (figura 21), com uma
pequena modificacdo: ao invés de apenas considerar o corpo-de-prova retirado da dgua ao fim de
60 £ 1s, os corpos-de-prova foram retirados também apds 180+ 1s (3 min) e 300+ 1s (5 min).
Optou-se por este procedimento pelo fato de que a ceramica ndo absorve dgua apenas no primeiro
minuto; este processo continua durante um periodo indeterminado. Assim, o comportamento foi

avaliado durante o periodo descrito.

{

Figura 21 — Ensaio de absor¢@o por capilaridade
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Fonte: Registrada pela autora

O indice de absorcdo de dgua inicial (AAI), foi calculado de acordo com a expressdo

definida na norma NBR 15270-3: 2005:

AAI=193,55 X Ap
Area (1)

onde:

AALI € o indice de absor¢do d’4gua inicial (suc¢do) da face ensaiada dos blocos, expresso em
(g/193,55cm?)/min;

Ap € a variagdo de massa obtida no ensaio, em gramas;

Area é a drea bruta dos blocos ensaiados, em centimetros quadrados.

3.3.9 Tensao de Ruptura a Flexao

De acordo com BEAUVALET (2010), no ensaio de tensdo de ruptura a flexdo, um
material de secdo transversal retangular é disposto sobre dois suportes e sofre uma deformagao
aplicada em um ponto central. O mdédulo de flexdo é medido a partir da deformacdo sofrida.
Durante a flexdo, o corpo-de-prova é submetido a esforcos de tracdo e compressiao
(BEAUVALET, 2010).

Assim, o ensaio foi utilizado para a determinagio da resisténcia mecanica dos corpos-de-
prova ceramicos apds a queima, sendo importante para verificar se o produto final atende as
especificacdes requeridas. O ensaio foi realizado a partir de trés pontos, atendendo as
especificacoes da NBR 15270-1: 2005. Procurou-se identificar se a formagdo de sais altera a
resisténcia a flexao dos exemplares.

Para o ensaio, utilizou-se a maquina universal de ensaio EMIC, modelo DS 2000,

pertencente ao Laboratério de Materiais de Constru¢do da UNISINOS (Figura 22).
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Figura 22 — Ruptura a flexdo
Fonte: Registrada pela autora

Para o célculo do médulo, utilizou-se a equacio a seguir:

O = 3xPx(L-D
2 bxd? 2)

Onde:
O =tensdo maxima de ruptura (MPa);
P = carga maxima aplicada (N);
b = largura média do corpo-de-prova (mm);
d = espessura média do corpo-de-prova (mm);
1 = distancia entre os apoios superior (mm);

L = distancia entre os apoios inferior (mm);

3.3.10 Analise estatistica

7z

A andlise de variancia é um teste estatistico que permite comparar mais do que dois
grupos experimentais com relagdo a uma varidvel quantitativa. Ela verifica se existe uma
diferenca significativa entre as médias e se os fatores exercem influéncia em alguma variavel
dependente.

As variadveis definidas para realizacio do presente estudo foram:

a) Variaveis de Controle:

- Teor de adi¢do: 0%; 2,5%; 5%.
- Temperatura de queima: 750°C, 850°C, 950°C e 1050°C.
- Idade de ensaios: 0, 30, 110 e 180 dias.
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- Presencga de ciclos: sim ou nao.
b) Varidveis de resposta:
- Ruptura a flexao.
- Absorcao de dgua por capilaridade.
A andlise foi realizada utilizando-se o software estatistico STATGRAPHICS Centurion

XVI (versao de demonstragao).
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4 APRESENTACAO E ANALISE DE RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados obtidos a partir da metodologia

anteriormente apresentada.

4.1 ANALISE DE IMAGEM

Para comparagdao é apresentada a tabela 12, contendo corpos-de-prova para cada
percentual de adi¢do e temperatura de queima ao longo das idades de ensaio. As imagens
encontram-se separadas em duas colunas, as quais indicam submissdo ou nao aos ciclos.

Numa primeira andlise percebe-se que os depdsitos brancos apresentam uma variada
extensdo e intensidade. Sdo encontrados como flocos cristalinos de aspecto pulverulento e também
como peliculas de aspecto vitreo, ocorréncias comuns de eflorescéncia (SILVEIRA et al., 2002).

Nos blocos submetidos a ciclos, observa-se que conforme a temperatura de queima
aumenta, ocorre a diminui¢do na extensdao dos depdsitos nas amostras, enquanto as temperaturas
menores apresentam manchas mais intensas, o que pode ser associado a2 microestrutura desses
materiais. Para que a 4gua possa penetrar nos materiais e carrear os sais, € necessario que existam
poros acessiveis as moléculas de dgua. Como os blocos sinterizados a temperaturas altas
apresentam capilares de menor diametro, isto dificulta a chegada dos sais a superficie da peca
(MENEZES et al., 2006). Ja a rede capilar das temperaturas menores permite, a solugdo, atingir a
superficie e cristalizar, com aumento de volume (HATTGE, 2004).

O percentual de lodo parece acompanhar a intensidade da concentracio de sais, estando os
depositos mais densos presentes nos corpos-de-prova com 5% de adicdo. Este aspecto era esperado,
ja que a quantidade de célcio, um dos sais mais citados pela bibliografia como causador do fendmeno,
aumenta conforme a presenca de lodo, o qual possui em sua composi¢do este elemento, conforme
indicam as andlises de DRX e FRX realizadas anteriormente.

Nas imagens referentes ao dia 0, ou seja, quando os ciclos ainda ndo haviam iniciado,
observa-se a presencga de véus. Os véus podem ter origem durante a secagem natural, a secagem

em estufa ou durante a queima, sendo que os véus originados no secador se consolidam no forno
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por acdo de diversas reagdes e se transformam em véus de forno (MENEZES et al., 2006).
Considerando a presenca de enxofre e cdlcio nos materiais utilizados, a formacao de gipsita pode
ter ocasionado o desenvolvimento de eflorescéncias de secador, conforme observado por
VERDUCH & SOLANA, 2000.

A extensdo do deposito alcanca seu dpice na idade de 30 dias para a maioria dos blocos
com os percentuais de 2,5% e 5%. Nestes casos, o depdsito apresenta-se distribuido por toda a
superficie. Nas idades posteriores, esta distribui¢do se limita ao centro do corpo-de-prova,
desaparecendo das bordas do mesmo. Conforme foram submetidos aos ciclos, os blocos
acabaram afetados pela solubilizacdo dos sais nas regides de maior contato com a agua.

No caso dos blocos com 5% de adi¢do a 950°C e 1050°C, a maior intensidade do depdsito
ocorreu em 110 dias. A maior temperatura de queima apresenta capilares de menor didmetro,
poros nao interconectados e uma maior quantidade de sais insolubilizados, o que impossibilita
que a dgua carregue uma grande quantidade de sais para a superficie (MENEZES et al., 2006).
Paralelamente, a maior concentracdo do lodo, de pequena granulometria (7,63um), pode ter
afetado o preenchimento de muitos poros, dificultando ainda mais a saida de sais e,
conseqiientemente, postergando a deposicao superficial.

Além disso, a variacdo de intensidade dos sais na superficie pode estar associada aos
processos de recristalizacao, uma vez que estes vém acompanhados de um aumento no tamanho dos
cristais (BECERA, 2009). Ou seja, por causa dos ciclos de molhagem e secagem, os sais acabaram
por preencher os poros durante o processo de recristalizagdo, obstruindo-os e dificultando a chegada
de sais a superficie da peca.

Os corpos ceramicos, sem adi¢ao de lodo, apresentaram formacao de eflorescéncia infima,
quase imperceptivel a primeira vista. No entanto, a eflorescéncia estd presente, como se observa

na figura 23.

Figura 23 — Presenca de eflorescéncia nos blocos sem adi¢do de lodo.
Fonte: Registrada pela autora
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Conforme se observa na andlise quimica do material, a menor intensidade de eflorescéncia
nos blocos sem adicao de lodo ocorre pelo fato do bloco referéncia conter uma quantidade menor
de sais, como por exemplo, o célcio. Este elemento nio foi detectado na FRX da argila, apenas na
DRX. Ja para o lodo, apareceu nas duas anélises.

No caso dos blocos ndo submetidos a ciclagem, sdo identificados os mesmos véus antes
da ocorréncia de ciclos. Estes véus apenas variam minimamente na intensidade, ndo existindo
variacdo na drea do depdsito.

A presenca desses depdsitos se dd por alteracdes na umidade do ar e ndo por dgua liquida
(LUBELLI et al,2004; FRANZEN & MIRWALD, 2009). Mesmo dispostos em sala de
temperatura e umidade controlada, a rotina de laboratdrio, muitas vezes, afeta estas condi¢des.

Os véus parecem estar mais presentes nos corpos-de-prova submetidos a maiores
temperaturas de queima, talvez por efeito da varia¢do de cor. Segundo Dow & Glasser (2003), a
visibilidade de um depdsito eflorescente, sob outros fatores iguais, serd maior em um fundo
escuro do que em um substrato de cor clara. Assim, sob temperaturas mais elevadas, os blocos

adquirem uma colorag@o mais escura, que contrasta mais com os depdsitos.
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Tabela 12 — Andlise de imagem

Submetidos aos ciclos Nio submetidos aos ciclos

Dia0 | 30dias | 110dias | 180 dias Dia0 | 30dias | 110dias | 180 dias

2,5%
750°C

2,5%
850°C

2,5%
950°C

continua
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continuagdo
Submetidos aos ciclos Nao submetidos aos ciclos
Dia0 | 30dias | 110 dias | 180 dias Dia0 | 30dias| 110dias | 180 dias
2,5%
1050°C
5%
750°C
5%
850°C
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continuacdo

Submetidos aos ciclos

Nao submetidos aos ciclos

Dia 0

110 dias | 180 dias

| 110 dias | 180 dias

5%
950°C

| 30 dias

Dia0 | 30 dias

5%
1050°C

0%
750°C

continua
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continuag¢do

Submetldos aos ciclos Nao submetldos a0s c1clos

Dia 0 30 dias 110 dias 180 dias Dia 0 30 dias 110 dias 180 dias

0% '
850°C

0%
950°C

0%
1050°C

IIII .I' II
.
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4.2 ANALISE DE IMAGEM PROCESSADA PELO SOFTWARE IMAGE TOOL

A tabela 13 apresenta as médias correspondentes aos corpos-de-prova submetidos a

analise de imagem processada pelo software Image Tool.

Tabela 13- Percentual eflorescido

Percentual eflorescido (%)
Idade Temperatura Ciclos Dia 0 30 dias 110 dias 180 dias
750 Sim - 0,1 0,2 0,8
Nao 0,02 0,3 - 0,1
Sim - 0,1 0,1 0,1
0% 80 Nio 0,02 0,1 - 0,1
¢ 950 Sim - 0,7 0.3 0.1
Nio 0,01 0,5 - 0,1
Sim - 0,9 0,7 0,3
1050 Nio 0,03 1,1 - 0,2
Sim - 68 49 37
750 Nio 10,8 17 - 7
Sim - 43 34 33
259 850 Nio 9,9 10 - 4
= 950 Sim - 23 30 25
Nio 24 39 - 35
Sim - 18 36 40
1050 Nio 22,4 17 - 26
Sim - 41 63 66
750 Nio 9 10 - 6
850 Slfn - 39 59 61
59 Nao 3 8 - 6
¢ 950 Sim - 17 36 50
Nio 10 18 - 7
Sim - 18 46 48
1050 Nio 4 22 - 9

Os valores indicam uma grande variabilidade da extensdo de depdsitos sobre a superficie.
Nos blocos sem adicdo de lodo, o percentual eflorescido nao chegou a 1%. J4 no caso das
adi¢coes, foram detectados extensos depositos, chegando a uma média méxima de 68% de area
para os blocos com 2,5% de adicao e 750°C, submetidos a ciclos e ensaiados na idade de 30 dias.
Antes dos ciclos, os maiores percentuais ocorreram em 2,5%, sendo caracteristica a

presenca de véus finos, muitas vezes pouco visiveis.
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Aos 30 dias, o percentual eflorescido mostrou-se maior para os blocos com 2,5% de
adicdo, submetidos a ciclos, do que para os de 5% de adi¢do, como observado anteriormente em
andlise visual. Da mesma forma, em 110 e 180 dias, os blocos com maiores depdsitos foram os
com 5% de adicdo (com ciclos). Quanto mais ciclos, mais os blocos de 5% de adi¢do apresentam
eflorescéncia.

Conforme descrito no item 3.3.6 - Analise de imagem - pode ter ocorrido a obstru¢do dos
poros devido a maior concentracdo do lodo, junto ao processo de cristalizagdo e re-cristalizacao,
dificultando a chegada de sais a superficie da pega, postergando a deposicao na superficie.

No caso dos blocos sem lodo, a temperatura ndo exerceu influéncia. Para os demais, os
maiores percentuais ocorrem sob a temperatura de 750°C no caso da presenca de ciclos,
ocorrendo a diminuic@o no percentual, conforme aumenta a temperatura.

Observou-se que, conforme a temperatura de queima aumentou, os sais levaram mais
tempo para atingir uma quantia considerdvel da superficie. Sob a temperatura de 750°C, o maior
percentual de sais ocorreu em 30 dias, tanto para os blocos mantidos em ambiente controlado,
como para aqueles que foram submetidos aos ciclos. Para a temperatura de 850°C, o maior
percentual ocorreu em 110 dias nos blocos submetidos a ciclagem e, em 30 dias para os demais.
Nas temperaturas de 950°C e 1050°C, a maior drea foi detectada em 110 dias (em ambos os
€asos).

No caso dos blocos ndo submetidos aos ciclos, os depésitos eram finos, provenientes das
etapas de secagem e queima. Enquanto os blocos submetidos a ciclos foram afetados pela
solubilizacdo dos sais (que surgiram durante a fase de pds-queima), os véus mantiveram a drea
inicial de cobertura e receberam novos sais devido a presenca de umidade.

A andlise apresentou-se complexa em algumas ocasides, como no caso das eflorescéncias
provenientes da queima. Essa dificuldade também foi salientada por Ferreira (2009), que
correlacionou a complexidade com a presenca de depdsitos finos, insoldveis, muito aderentes e
de composi¢ao muito complexa.

A dificil visualizacao de alguns depdsitos finos, porém extensos, a0 mesmo tempo em que
também eram identificados depdsitos densos sobre dreas menores, mostra que existem limitagdes
na técnica. Para uma determinacdo total de drea superficial, seria necessdrio considerar, pelo

menos, outra varidvel: a espessura.
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4.3 LUPA

Para o reconhecimento da superficie, realizou-se andlise em lupa binocular, na qual se
observou que os depdsitos de cor branca apresentaram uma aparéncia irregular e variada
intensidade (Figura 24). Por vezes os depdsitos apresentaram-se como agregados intensos,
peliculas suaves ou ainda manchas isoladas. Essa caracteristica de apresentar diferentes habitos
(forma caracteristica assumida por um cristal) € comum em paredes (ZEHNDER, 1996 apud

MALAGA-STARZEC et al., 2003).

Figura 24 — Eflorescéncia com aparéncia irregular (aumento de 1.6x).

Os flocos cristalinos apresentam aspecto que varia do pulverulento ao vitreo (Figura 25),

sendo este ltimo caso, dificilmente soldvel em dgua (SILVEIRA et al., 2002).

-

Figura 25 - Intenso depdsito que apresenta aspecto pulverulento e vitreo (aumento de 1.6x).
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Sob uma breve andlise visual, percebem-se pequenos cristais fibrosos, aciculares e granulares,
estes muitas vezes dispostos em conjuntos de aspecto pulverulento. Estas formas também foram
observadas por Arnold & Zehnder (1987) e Becerra (2009).

A forma varia de acordo com a estrutura interna do cristal que, por sua vez, depende de
fatores externos tais como impurezas da solu¢do, condicdes ambientais durante seu crescimento
(MALAGA-STARZEC et al., 2003; GONCALVES, 2007), bem como das caracteristicas do sistema
poroso do material e da variacao na rugosidade de sua superficie.

De acordo com Arnold & Zehnder (1987), crostas de grandes graos isométricos ocorrem na

presenca de uma base bastante imida; uma crosta fibrosa ocorre na presenga de uma fina pelicula de

solucdo aquosa e, sobre uma superficie mais seca, desenvolvem-se os cristais em forma de agulha

(Figuras 26 e 30).

Foram identificados depdsitos de sais proximos a deformacgdes, poros e cavidades, o que

demonstra a maior facilidade dos sais atingirem a superficie através do sistema poroso (Figura 27).

Figura 27 - Eflorescéncia em pequeas deformagdes, cavidades e poros (aumento de 1.6x)

No caso dos poros, uma vez que a solucdo parece ndo conseguir migrar totalmente para a

superficie, pode ser um indicativo para a ocorréncia de criptoflorescéncias.
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4.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Para a analise de MEV foram encaminhadas duas amostras (em 180 dias): uma submetida
a ciclos de molhagem e secagem e outra mantida em sala climatizada. Os blocos, ambos com 5%

de adi¢do de lodo e temperatura de queima de 850°C, sdo apresentados na Figura 28.

Figura 28 — Amostra sem ciclos e com ciclos, respectivamente, que foi examinada via MEV.

Comparando-se as imagens, € identificada uma clara diferenca entre as superficies: a
amostra submetida a ciclagem desenvolveu eflorescéncias perfeitamente visiveis e de textura
grosseira, ao contrario daquela que ndo passou pelos ciclos.

As Figuras 29 e 30, respectivamente, apresentam as micrografias dessas amostras.
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A amostra ndo submetida a molhagem-secagem, apresenta pequenos cristais de sais de
aspecto granular (detalhe em amarelo) distribuidos sobre a superficie. Podem ser observados
poros (detalhe em vermelho).

J4 a amostra que passou por ciclos apresenta aspecto grosseiro, no qual se percebem
diferentes hdbitos sobre a superficie, conforme observado anteriormente na andlise da Lupa.
Apesar da andlise macroestrutural ndo ser o objetivo, a andlise via MEV permitiu uma melhor
identifica¢do dos cristais granulares, aciculares e de aspecto pulverulento e uma visdo de como
estdo dispostos, seja isoladamente ou em aglomerados.

As amostras foram submetidas a0 mapeamento por raios-X caracteristicos para que se
pudesse avaliar as distribuicdes dos elementos observados durante a andlise quimica das
matérias-primas, nas suas respectivas fases.

A figura 31 apresenta os elementos identificados no caso da amostra ndo submetida a

ciclagem.
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Figura 31 - Superficie do bloco com 2,5% de LF, sinterizado a 850°C e ndo submetido a ciclagem.

Nesta seqiiéncia, foram identificados aluminio e silicio em maior quantidade, enquanto
célcio, potdssio, enxofre, ferro e manganés apareceram em menor quantidade. Estes elementos
foram anteriormente identificados na argila e no lodo de fosfatizacdo (BREHM et al., 2008).

Percebe-se na micrografia a associagdo de célcio e enxofre. Ja4 o aluminio coexiste com o
potdssio, enquanto o ferro e o silicio aparecem isolados dos demais (o silicio provavelmente
como quartzo). A combinacgdo cdlcio e enxofre preenche as fases nao ocupadas por aluminio e

potéssio.
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A micrografia a seguir (figura 32) apresenta as associagdes, no caso da amostra que foi

submetida a ciclos de molhagem-secagem.

Figura 32 - Superficie do bloco com 2,5% de LF, sinterizado a 850°C e submetido a ciclagem.

Observa-se novamente a presenga dos elementos presentes na matéria-prima dos blocos
ceramicos, indicados no corpo-de-prova sem ciclagem. No entanto, agora o célcio, enxofre e
silicio aparecem como elementos de maior presenca. Ja o aluminio, o ferro e o potassio aparecem

em menor quantidade.
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No caso do bloco que passou pelos ciclos, destaca-se a coexisténcia do cdlcio com o
enxofre, que aparecem em quantidades bem mais significativas. Também apresentam fases em

comum o ferro, aluminio, silicio e potdssio. A Figura 33 reforc¢a estas interagdes.

Figura 33 - Superficie do bloco com 2,5% de LF, sinterizado a 850°C e submetido a ciclagem.

A partir das interacdes observadas, atribui-se, sobretudo a gipsita, a causa de eflorescéncia
nos corpos ceramicos, uma vez que € um dos maiores responsdveis pela eflorescéncia em paredes

(Arnold & Zehnder, 1987).
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Observou-se também a combinagdo entre silicio e aluminio, os quais apareceram também

associados ao ferro e potdssio em alguns momentos. Esta combina¢do pode ser associada a argila,

uma vez que esta € um silicato hidratado de aluminio, que contém impurezas como ferro e

potéssio (SANTOS, 1975 apud OLIVEIRA, 2003; MONTEIRO, 2009).

4.5 CONDUTIVIDADE ELETRICA

A condutividade elétrica (CE) € utilizada para medir a quantidade total de sais soluveis de

lixiviados (LEITE, 2005). Partindo desse pressuposto, avaliou-se a dgua de ciclagem dos blocos

(Tabela 14):

Tabela 14 — Condutividade elétrica dos extratos

Agua Idade Agua de molhagem Agua de molhagem Agua de molhagem
deionizada dos blocos com 0% dos blocos com 2,5 % dos blocos com 5%
3,23 us/em a 110 dias 152,0 ps/cm a 25°C 826 us/cm a 25°C 1009 pus/cm a 25°C

25°C 180 dias 238 us/cm a 25°C 957 ps/cm a 25°C 1132 ps/cm a 25°C

Como esperado, os extratos indicaram uma tendéncia ao acimulo progressivo de sais,

devido as lixiviacdes ocasionadas pelos ciclos.

A presenca de lodo também mostrou sua influéncia, com maior presenca de sal conforme

uma maior adicdo de lodo estava presente. Isto pode ser explicado pelo fato de o anion sulfato

2- Lot 1 - 2 P . . . , .
(SO,7) e os citions calcio (Ca ™) e potéssio (K") apresentarem quantidades mais consideraveis

nos blocos com lodo (compostos presentes na matéria-prima e identificados na anélise via MEV e

FRX).
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4.6 DIFRACAO DE RAIOS-X (DRX)

O difratograma obtido para a amostra retirada da superficie cerdmica com sais estd

apresentado na Figura 34.
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Figura 34 — Difratograma dos sais retirados da superficie ceramica.

O difratograma indica elementos constituintes e caracteristicos de argilas, como o silicio,
aluminio, cdlcio, magnésio e potdssio (SANTOS, 1975 apud OLIVEIRA, 2003; MONTEIRO,
2009).

Os elementos oxigénio, potdssio e cdlcio haviam sido identificados na argila e no lodo em
andlises preliminares (BREHM et al., 2007; BREHM et al., 2008). J4 o silicio e aluminio,
estiveram presentes apenas na argila.

Da mesma forma, os picos correspondentes a amostra de sais, retirada da dgua de

ciclagem, apresenta fases cujos elementos foram identificados previamente (Figura 35).
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Figura 35 — Difratograma dos sais retirados da dgua de ciclagem.

O anion sulfato (SO,”) e o cétion potdssio (K*) recebem destaque na bibliografia
relacionada a sais soliveis (ARNOLD & ZEHNDER, 1987; BROCKEN & NIJLAND, 2004;
MENEZES et al, 2006; GONCALVES, 2007; GALATTO et al., 2009; FRANZEN &
MIRWALD, 2009). A gipsita (CaSO4 ¢ 2H,0) € conhecida por ocasionar o desenvolvimento de
sais soliveis (ARNOLD & ZEHNDER, 1987).

Cabe ressaltar que todos os elementos identificados através da difracdo de raios-x,
também foram observados no mapeamento por raios-x via MEV. Inclusive, a andlise de difracao
de raios-x confirmou a combinag¢do entre o sulfato e o célcio visualizada anteriormente.

Observa-se no difratograma uma elevacdo da linha de base indicando a presenca de fases
amorfas na amostra, o que pode explicar porque alguns elementos que foram anteriormente

identificados, ndao foram observados nesta amostra.

4.7 FLUORESCENCIA DE RAIOS-X (FRX)

Na tabela 15 s@o apresentados os elementos identificados através da andlise quimica

qualitativa (FRX), realizada em algumas amostras de blocos contendo 0; 2,5 e 5%, além da
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amostra de sais retirada da 4gua de ciclagem.

Tabela 15 — Analise de fluorescéncia de raios-x

Amostra Elementos Identificados
Maior quantidade Menor quantidade Quantidade traco

Ferro (Fe)

Bloco com 0% LF Silicio (Si) Alumfnio (Al) ?E’;ﬁfgﬂ ((TSI;
Potassio (K)
oo | S
Bloco com 2,5% LF Silicio (Si) Aluminio (Al) Calcio (Ca)
Potassio (K)
oo | S
Bloco com 5% LF Silicio (Si) Aluminio (Al) Calcio (Ca)
Potassio (K)
Sais extraidos da agua o Potassio (K) Ferro (Fe)

de ciclagem Cilcio (Ca) Enxofre (S) Silicio (Si)

Observa-se que o elemento predominante no caso dos blocos ceramicos € o silicio (Si),
uma vez que este € o elemento em maior quantidade na argila e também se encontra no LF.

Em menor quantidade, foram identificados o ferro o aluminio, potassio e enxofre. O ferro,
0 potdssio e enxofre presentes na argila e no lodo e o aluminio, oriundo da argila. No lodo, o
célcio aparece em andlise de DRX e FRX (BREHM et al., 2008).

Os elementos detectados nos sais s@o comuns para todas as amostras de blocos, existindo
apenas uma alterac@o na quantidade presente.

Os resultados corroboram para a reagdo entre o calcio e o enxofre, resultando em gipsita.
Este sal, comum em eflorescéncias (ARNOLD & ZEHNDER, 1987; BROCKEN & NIJLAND,
2004; MENEZES et al., 2006; GONCALVES, 2007; GALATTO et al., 2009; FRANZEN &
MIRWALD, 2009), lixiviou durante os ciclos e acumulou-se no extrato. Cabe ressaltar que a
gipsita apresenta solubilidade consideravel, contribuindo para a solubilizacao no extrato.

Os elementos identificados foram anteriormente observados na matéria-prima e também

nas andlises de mapeamento por raios-x e difragdo de raios-x.
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4.8 ESPECTROMETRIA DE EMISSAO ATOMICA POR PLASMA INDUTIVAMENTE
ACOPLADO (ICP-AES)

A tabela 16 apresenta os resultados da andlise via ICP.

Tabela 16 — Resultados da andlise via ICP

Metais | 0% (ppm) | 2,5% (ppm) 5% (ppm)

Al 3,25 <0,02 3,07

Fe 0,38 0,2 0,07

K 45,0 83,6 90,5
Mn 0,22 0,13 0,09
Zn 0,17 0,10 0,17

S 13,85 144,02 175,81
Ca 8,80 324 324

Foram identificados os elementos aluminio (Al), ferro (Fe), potassio (K), manganés (Mn),
zinco (Zn), enxofre (S) e calcio (Ca). Todos estes haviam sido identificados nas demais analises
quimicas.

O enxofre e o célcio, principais responsdveis pelo fendmeno dos sais, apresentaram-se em
maior quantidade para as amostras de 4gua nas quais estavam dispostos os blocos com adicdo de
lodo. Na andlise de FRX, o enxofre também havia aparecido como elemento em maior
quantidade.

O potéssio também mostrou presenca considerdvel, o que pode indicar sua influéncia no
desenvolvimento do fendmeno, uma vez que é apresentado na literatura como um dos principais

causadores do fendmeno.
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4.9 POROSIMETRIA POR INTRUSAO DE MERCURIO

De acordo com a International Union of Pure and Applied Chemistry (ROUQUEROL et
al., 1994), as faixas de tamanho de poros aceitas e empregadas dentro da perspectiva de aplicagdo
destes materiais, sao:

- microporos: < 2nm (ou <0,002um);

- mesoporos: 2nm - 50nm (0,002um - 0,05um);

- macroporos: > 50nm (>0,05um).

A partir disso, os graficos a seguir podem ser melhor analisados. O primeiro refere-se aos

blocos sinterizados a temperatura de 750°C (Figura 36).

750°C - 1 e 180 dias
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Figura 36 — Volume acumulado de poros para amostras submetidas a 750°C

Na Figura 36 observa-se que, no dia anterior aos ciclos, o corpo-de-prova com 2,5% de
lodo foi o que apresentou maior volume de poros (volume acumulado 0,13 cm¥g em 0,01 um),
enquanto o menor volume de poros foi apresentado pelo bloco sem adi¢do de lodo (0,11 cm3/g
em 0,01pm).

Nota-se que na idade de 180 dias hd uma diminuicdo do volume de poros no caso dos

blocos com 0% e 2,5% de lodo, seja no bloco com ou sem ciclos. No caso do bloco com 5% de
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lodo, apenas o bloco sem ciclos mostrou pequeno aumento, enquanto o bloco com ciclos,
apresentou reducdo do volume de poros.

A seguir, a Figura 37 apresenta a distribuicdo do volume em fun¢do do diametro de poros.
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Figura 37 — Distribui¢do do volume de intrusdo de acordo com o didmetro de poros para amostras submetidas a
750°C

Observa-se que as amostras apresentaram um comportamento semelhante, sendo a faixa
entre 1 e 10 um, aquela em que se observam as maiores alteragoes.

No primeiro dia, o maior volume de poros é verificado no bloco com 2,5% de lodo
(referente ao pico de 0,014cm3/g em 1,11pum), e menor no caso de 0%, porém com pico de maior
diametro (referente a 0,008 cm3/g em 1,83 um).

Ja em 180 dias, a maior volume de poros ocorre para o corpo-de-prova com 5% de lodo,
submetido a ciclos (pico de 0,0159cm3/g em 1,969 pm). O menor volume de poros ocorre em
2,5%, sem ciclos (0,11cm3/g em 1,8 um). O bloco sem lodo (com e sem ciclos) apresenta picos
proximos ao do bloco com 2,5% de lodo, com ciclos.

Partindo-se para a temperatura de 850°C, tem-se o grafico a seguir (Figura 38):
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Figura 38 — Volume acumulado de poros para amostras submetidas a 850°C

Observa-se que o volume total de poros, referente ao corpo-de-prova referéncia (0%), que
foi submetido aos ciclos, diminuiu entre o periodo inicial e final (de 0,12cm?3/g, para 0,09cm3/g).
Esta diminui¢do se tornou mais visivel no caso do bloco com adi¢do de 2,5% de lodo, o qual
apresentou reducdo do volume total de poros, tanto no bloco submetido aos ciclos, quanto
naqueles mantidos a temperatura ambiente (de 0,14cm3/g para 0,09 e 0,12cm¥/g,
respectivamente).

Ja no caso do bloco com 5% de lodo, o volume total de poros apresentou aumento ao
longo dos ciclos, de 0,11cm3/g para 0,12cm3/g (sem ciclos) e 0,13cm3/g (com ciclos).

A figura 39 apresenta o grafico com a relacio entre a distribuicdo do volume e o didmetro

de poros, no caso da temperatura de 850°C.
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Figura 39 — Distribui¢do do volume de intrusdo de acordo com o didmetro de poros para amostras submetidas a
850°C

No dia anterior aos ciclos, para os blocos sinterizados a 850°C, a maior distribui¢do
ocorreu para o caso do bloco com 0% de lodo (pico de 0,017 cm3/g em 1,949um). A menor
distribui¢do ocorreu para o corpo-de-prova com 5% (0,008cm3/g em 1,9um). Em 180 dias, o
maior pico pertenceu ao bloco com 2,5%, sem ciclos (0,015cm3/g em 1,67 um). A faixaentre 1 e
10 um continua sendo o parametro diferencial.

Na figura 40, pode-se observar o volume acumulado em relagdo ao didmetro para a

temperatura de 950°C.
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950°C - 1 e 180 dias
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Figura 40 — Volume acumulado de poros para amostras submetidas a 950°C

Ambos os blocos de referéncia, o mantido em temperatura ambiente e o submetido aos

ciclos de molhagem-secagem, apresentaram aumento do volume total de poros aos 180 dias em

relacdo ao primeiro dia (de 0,09cm3/g para 0,14 e 0,11cm3/g). No caso dos blocos com adi¢ao

(2,5% e 5%), houve uma leve redu¢do do volume total de poros em ambos os casos (ciclo e ndo

ciclo), de 0,12cm3/g para 0,11cm3/g.

No bloco com 2,5% de LF com idade de 180 dias e submetido a ciclos, ocorre uma

mudanga na dire¢cdo da curva, o que, de acordo com Kulakowski (2002), pode indicar uma

ruptura na comunicagdo para determinada faixa de diametro.

A distribui¢do do volume de intrusdo de acordo com o didmetro de poros para amostras

submetidas a 950°C, € apresentada na figura 41.
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Figura 41 - Distribui¢do do volume de intrusdo de acordo com o didmetro de poros para amostras submetidas a
950°C

No primeiro dia, os blocos submetidos a 950°C apresentaram oscilacdes na faixa entre 0,1
e 10, pertencendo o maior pico ao bloco com 2,5% (0,010 em 0,39 wm). Em 180 dias, as
oscilagdes se mantém, sendo que o maior pico parece pertencer ao bloco sem lodo, ndo
submetido a ciclos (0,01 e 0,4 um).

Percebe-se que nas duas menores temperaturas (750°C e 850°C), a faixa de poros
predominante ou com maiores alteragdes, foi entre 1um e 10pum. J4 na temperatura de 950°C,
passaram a predominar poros com diametro entre 0,lpum e Ipum. Estes resultados mostram a
reducdo do didmetro dos poros, provavelmente em fun¢do do processo de vitrificag@o.

Por fim, a figura 42 apresenta o volume acumulado, relacionado ao didmetro de poros

para amostras submetidas a 1050°C.
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Figura 42 — Volume acumulado de poros para amostras submetidas a 1050°C

Percebe-se um resultado aproximado entre as amostras com 0% e 2,5%, em ambas as
idades. A maior diferenca € observada nas amostras com 5% de adi¢do, nas quais se percebe uma
diminuicdo do volume total de poros na idade de 180 dias em relacdo a data inicial (de 0,12cm3/g
para 0,08cm3/g no sem ciclos e 0,10cm3/g no com ciclos.).

A relagdo entre a distribui¢do do volume intrudido e o didmetro dos poros, estd na figura

43.
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Figura 43 - Distribui¢do do volume de intrusdo de acordo com o didmetro de poros para amostras submetidas a

1050°C

A temperatura de 1050°C ocupa, no espectro, um intervalo mais amplo do que as demais

temperaturas, com elevacdes entre 0,1pum e pouco mais que 10pm. O maior pico identificado na

primeira idade, pertencente ao bloco com 5% de adicao, ocorreu entre 1pm e 10pum (0,02 cm3/g

em 10,25 pm). Aos 180 dias, o maior pico foi o de 5% sem ciclos (0,02 cm3/g em 12,24 um) e o

menor, o 0% sem ciclos.

Para melhor comparagdo, a tabela 17 apresenta a descricio do volume acumulado em

relacdo ao didmetro de poros (0,01 um) indicado nos gréaficos anteriormente apresentados.

Tabela 17 — Volume acumulado para ambas as idades

750°C | 850°C | 950°C | 1050°C

1 dia cm¥g | cm¥/g | cm¥g | cmi/g

0% 0,11 0,12 0,09 0,10

2,5% 0,13 0,14 0,12 0,10

5% 0,12 0,11 0,12 0,12

180 dias

0% sem ciclos 0,09 0,12 0,14 0,11
0% com ciclos 0,10 0,09 0,11 0,10
2,5% sem ciclos 0,11 0,12 0,11 0,11
2,5% com ciclos 0,12 0,09 0,11* 0,10
5% sem ciclos 0,13 0,12 0,11 0,08
5% com ciclos 0,11 0,13 0,11 0,10
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De forma geral, observa-se que para as amostras referentes ao primeiro dia (anterior aos
ciclos), o volume total de poros diminui com aumento da temperatura de queima, sendo o bloco
com 5% de adigdo, 0 que apresentou as menores variagdes. O menor volume total de poros foi
observado para o bloco sem lodo e o maior, para aquele com 2,5% de adicdo.

Os blocos de referéncia apresentaram diminui¢cdo, aos 180 dias, do volume acumulado
nas temperaturas de 750°C e 850°C e certa estabilidade em 1050°C. Apenas sob a temperatura de
950°C houve um pequeno aumento.

Os blocos com 2,5% de adi¢do apresentaram certa tendéncia em diminuir o volume
acumulado com a idade, independente da temperatura. Apenas o bloco sob a temperatura de
1050°C manteve certa estabilidade (o valor praticamente nio apresentou variacao).

Os corpos-de-prova submetidos as menores temperaturas € que passaram por ciclos,
foram os que apresentaram maior diminui¢do do volume acumulado apds os 180 dias. Como
temperaturas menores resultam em maior porosidade, os sais tém maior possibilidade de
aglutinagdo, o que torna mais dificil a solubilizacdo e apresenta a tendéncia de fechar os poros.

No caso do bloco com 5% submetidos a ciclagem, também houve a diminui¢ao de volume
ao longo do tempo (com excec@o dos blocos sob 850°C), sobretudo nas maiores temperaturas.
Estas apresentam capilares de menor diadmetro, poros ndo interconectados e uma maior
quantidade de sais insolubilizados, o que impossibilita que a 4gua carregue para a superficie uma
quantidade de sais equivalente aquela carreada pelos blocos submetidos a menores temperaturas,
em um mesmo periodo (MENEZES et al., 2006).

Além disso, a variacdo da porosidade pode estar associada aos processos de
recristalizacdo, uma vez que estes vém acompanhados de um aumento no tamanho dos cristais
(BECERA, 2009). Enquanto os sais passam pelos processos de solubilizacio e recristalizacdo,
pode ocorrer a obstru¢ao dos poros, o que pode afetar o resultado da porosimetria, indicando uma
menor porosidade.

Para reforcar esta idéia deve-se tomar a indicacdo de Benavente et al., 2003 e Lindqvist et al.,
2007 apud Ferreira, 2009, os quais afirmam que em materiais com poros pequenos, a cristalizacdo é
mais elevada do que nos materiais com poros maiores, ocorrendo a precipitacdo de minerais em
regides mais profundas, formando a subflorescéncia. Como observado anteriormente, na andlise de
imagem, a maior intensidade do depdsito superficial ocorreu apenas em 110 dias para as temperaturas

de 950°C e 1050°C.
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Paralelamente, a maior concentracao do lodo, de pequena granulometria (7.63 pm), pode
ter afetado o preenchimento de muitos poros, visto que a porosimetria indicou uma distribui¢ao
de poros concentrada na faixa entre 0,1 a 10 pm.

Nas temperaturas menores, 750°C e 850°C, a faixa de poros predominante foi entre 1um e
10pm, mas com o aumento da temperatura a 950°C e 1050°C, houve uma faixa de poros diferente
das demais, predominando um intervalo mais amplo, entre O, 1pm e 10pm.

O bloco de referéncia apresentou um comportamento diverso entre as temperaturas,
quanto a distribui¢do e didmetro de poros.

Os corpos-de-prova com 2,5% de adi¢cao nas temperaturas de 750°C e 850°C apresentaram
reducdo dos picos de distribui¢do em relacdo ao primeiro dia, enquanto que em 950°C e 1050°C,
os picos ficaram préximos.

Nos blocos com maior percentual de adi¢do, houve aumento de distribuicao do volume de
intrusdo (picos) nas temperaturas de 750, 850 e 950°C. Sob 1050°C, os blocos submetidos a
ciclos apresentaram diminui¢ao nos picos, enquanto os sem ciclos mantiveram o aumento.

Observa-se que o intervalo encontrado (entre 0,1 a 10 pm) vai de encontro com a faixa de
poros indicada pela bibliografia na qual sdo verificados os fendmenos de cristalizacdo: Brocken e
Nijland (2004) detectaram que a eflorescéncia ocorre entre 0,2 e 2 um, enquanto que Arnold &
Zehnder (1987) e Charolq (2000) apud Ferreira (2009) indicam a faixa de formagao de cristais

ocorre entre 1 a 10 um.

4.10 ABSORCAO DE AGUA POR CAPILARIDADE

A tabela 18 apresenta os valores obtidos quanto a absor¢do por capilaridade dos blocos
ceramicos para 1, 3 e 5 minutos no decorrer das idades de ensaio. Os valores referentes a idade de
110 dias foram desconsiderados, pois houve troca da balanca do laboratério. Eventualmente, os

resultados para a idade de 180 dias podem ter sofrido pequena distor¢ao (o valor pode ser menor).



Tabela 18 — Média dos resultados obtidos para o ensaio de capilaridade (em

¢/193,55cm?/min)

0% 1 dia 30 dias 180 dias
750 °C 1 min 13,77 12,98 8,25
3 min 26,79 23,93 23,03
5 min 33,95 30,09 25,73
850°C 1 min 18,43 15,11 13,13
3 min 30,62 27,77 31,31
5 min 41,18 38,48 37,05
950°C 1 min 28,52 25,32 23,46
3 min 50,80 47,93 51,55
5 min 64,59 70,09 60,22
1050°C 1 min 38,09 31,85 30,65
3 min 67,27 64,67 60,57
5 min 72,90 73,18 72,92

2,5% 1 dia 30 dias 180 dias
750 °C 1 min 18,61 12,98 10,95
3 min 27,62 25,73 19,17
5 min 37,92 31,36 32,64
850°C 1 min 21,18 16,68 14,77
3 min 36,25 30,39 27,40
5 min 44,85 41,28 41,67
950°C 1 min 30,80 26,77 23,69
3 min 54,26 48,11 46,19
5 min 66,52 61,84 65,50
1050°C 1 min 37,74 31,90 28,19
3 min 62,44 56,85 52,60
5 min 63,25 63,29 62,81

5% 1 dia 30 dias 180 dias
750 °C 1 min 22,74 18,69 15,09
3 min 39,86 33,41 26,14
5 min 38,80 34,81 35,16
850°C 1 min 22,86 18,73 16,21
3 min 40,03 35,60 27,51
5 min 52,70 46,22 49,26
950°C 1 min 35,69 30,82 27,30
3 min 61,35 51,90 47,39
5 min 73,00 65,94 68,81
1050°C 1 min 42,69 38,82 33,51
3 min 62,40 61,96 67,47
5 min 63,20 63,13 63,77

92
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Cabe aqui recordar que todos os blocos utilizados no ensaio de capilaridade foram
submetidos aos ciclos de molhagem e secagem. Além disso, diferem em forma dos corpos-de-
prova utilizados nos demais ensaios (tensdo de ruptura a flexao e andlise de imagem).

Pela tabela, observa-se aparente diminuicdo do coeficiente de absorcao capilar ao longo
dos ensaios, o que pode ser explicado pelo maior preenchimento dos poros durante o processo de
cristalizacdo. O preenchimento dos muitos poros, devido aos ciclos de hidratacdo e desidratacao,
acaba afetando o material.

A diminui¢do da absorc¢do capilar estd relacionada com a cristalizacio de sais na estrutura
de poros, sendo necessdrio um tempo maior para os corpos-de-prova alcancarem o estado de
saturacdo (BECERRA 2009). Percebe-se que aos 3 e 5 minutos, apés um maior fluxo de liquido,
ocorreu aumento de alguns valores, o que pode estar associado aos processos de solubiliza¢do. A
variagdo da drea de poros ocasionada pela hidratag¢do, acaba por produzir variacdo de pressio e
velocidade da dgua dentro do sistema de poros, facilitando a ocorréncia da saturacao.

De acordo com Kazmierczak (1989), a umidade relativa do componente afeta na forca de
ascensdo capilar, uma vez que ap0s saturagdo dos poros, a forca capilar deixa de existir. Por este
motivo, o efeito da capilaridade aumenta a medida que a largura do poro diminui, como
observado entre as temperaturas de queima. O maior didmetro de poro, caracteristico das
temperaturas inferiores, acabou facilitando a entrada, a circulagdo e a cristalizagdo dos sais no

interior do material.

4.11 RUPTURA A FLEXAO

O grafico da Figura 44 apresenta a média dos resultados de tens@o de ruptura a flexao das

amostras com 0% de adicao de lodo, nas quatro temperaturas avaliadas.
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Figura 44 — Tensdo média de ruptura para os blocos com 0% de LF (valores em MPa)

Pode-se observar que ocorreu um aumento significativo de resisténcia conforme
aumentou a temperatura de queima, o que era esperado, uma vez que maiores temperaturas
causam o fechamento de poros e a formagao de fase vitrea.

A tensdo praticamente ndo apresentou variacdes ao longo das idades de ensaio
(coeficiente de variacdo maximo igual a £0,6MPa), mesmo entre blocos submetidos aos ciclos de
molhagem e secagem.

Considerando-se as médias, o menor valor (2,5MPa) foi obtido pelos corpos-de-prova
sinterizados a 750°C (sem ciclos) e avaliados na idade de 30 dias. A média maxima (8,2 MPa)
ocorreu no grupo sinterizado a 1050°C, submetido a ciclos e avaliado aos 110 dias.

Dentre todos os resultados de resisténcia para os blocos com 0% de adi¢do, o menor valor
foi de 2,4 MPa para um bloco submetido a 750°C e avaliado no dia anterior aos ciclos. O valor
maximo foi de 8,6 MPa, para um bloco sinterizado a 1050°C e avaliado na idade de 110 dias (ndo
submetido a ciclagem).

A Figura 45 apresenta os resultados de resisténcia mecanica para os blocos com

percentual de adicdo de 2,5%.
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Figura 45 — Tensdo média de ruptura para os blocos com 2,5% de LF

A resisténcia manteve o crescimento conforme o aumento da temperatura de queima. No
entanto, os valores médios em relagdo aos blocos com 0% de LF aumentaram. O valor minimo
entre as médias foi de 3 MPa (2,96 MPa) na idade de 30 dias, para os blocos sinterizados a 750°C
e ndo submetidos a ciclos. O valor maximo foi de 8,3 MPa (8,27 MPa) na idade de180 dias, para
os blocos submetidos a 1050°C e ndo submetidos a ciclos de molhagem-secagem.

O valor minimo de resisténcia foi 2,96MPa para um bloco na idade de 30 dias, na
temperatura de 750°C, ndo sendo submetido a ciclagem. O maior valor foi de 8,7 MPa em 180
dias, para a temperatura de 1050°C em blocos ndo submetidos aos ciclos. A variagio mdaxima
entre os valores de resisténcia foi de +0,6MPa.

A Figura 46 apresenta os resultados de resisténcia mecanica para os blocos com

percentual de adi¢do de 5%.
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Figura 46 — Tensao média de ruptura para os blocos com 5% de LF

96

Como nos casos anteriores, nos blocos com 5% de lodo ocorreu aumento de resisténcia

conforme a temperatura de queima. No entanto, os valores médios se mostraram mais proximos

aos do 0% de adic¢do e menores do que nos blocos com 2,5% de adigdo.

O menor valor de resisténcia foi de 2,9MPa em 180 dias, para um bloco sinterizado a

750°C e submetido a ciclos, enquanto o valor de 8,1MPa, em 30 dias, de um bloco(1050°C) que

ndo passou por molhagem e secagem. O coeficiente de variagdo médio foi de £0,2 e 0 médximo

foi de +0,7MPa.

Na tabela 19, encontram-se relacionados os valores médios de resisténcia para os trés

percentuais de adi¢do, as quatro temperaturas e a presenca ou nao de ciclos.
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Tabela 19 — Ruptura a flexao (valores médios)

Resisténcia a flexao (MPa)
Idade Temperatura Ciclos 0% LF 2,5% LF 5% LF
750 2.7 3,1 3,1
. 850 - 4,6 5,4 5,2
Dia 0 950 Nao 5.4 6,9 6
1050 7,7 8,2 7,6
Sim 2,7 3,3 3,1
750 Nao 2,5 3 3
Sim 5,6 5,2 5,2
o0 830 Nio 4.4 5.6 5.6
1as 050 Sim 5.8 6,9 6,1
Nao 5.8 6,9 5,5
Sim 7.5 7,8 7,3
1050 Nao 7,6 8,2 8,1
750 2,8 3,3 3,2
. 850 . 4,7 5,7 5,2
110 dias 950 Sim 5.7 6.9 5.7
1050 8,2 8,1 7,8
Sim 2.9 3,2 2,9
750 Nao 2.7 3,1 2,9
Sim 4,6 5.4 5
180 di 850 Niao 4,8 5,7 5
1as 050 Sim 5.9 6,9 6,6
Nao 5,8 6,0 5,8
Sim 7,8 8 7
1050 Nao 7.9 8,3 7,3

E possivel visualizar o aumento de resisténcia conforme a temperatura de queima e a
proximidade entre valores ao longo das idades de ensaio. Além disso, a partir do tempo de

ciclagem estudado, ndo € possivel concluir se os sais tém influéncia sobre a resisténcia.

4.12 ANALISE ESTATISTICA.

A ANOVA realizada a partir dos resultados obtidos € apresentada na tabela 20, na qual
sao avaliadas as influéncias do percentual de adicdo (A), da temperatura (B), da idade (C) e dos
ciclos de molhagem-secagem(D) sobre a resisténcia a flexdo, assim como a influéncia do efeito

1solado das variaveis estudadas.



Tabela 20 — Andlise de variancia quanto ao ensaio de ruptura a flexdo

Fonte Soma dos Df Mean F-Ratio | P-Value | SIG
quadrados Square

Principais efeitos
A: Adi¢ao 27,4358 2 13,7179 171,53 | 0,0000 S
B: Temperatura 088,522 3 329,507 [4120,15| 0,0000 S
C: Idade 0,500458 3 0,166819 2,09 0,1021 NS
D: Ciclos 0,0119145 1 0,0119145 0,15 0,6998 NS
Interacgdes
AB 11,0626 6 1,84376 23,05 | 0,0000 S
AC 1,7488 6 0,291467 3,64 0,0017 S
AD 0,01291 2 10,00645502 | 0,08 0,9225 NS
BC 3,4929 9 0,388099 4,85 0,0000 S
BD 5,24937 3 1,74979 21,88 | 0,0000 S
ABC 5,83744 18 | 0,324302 4,06 0,0000 S
ABD 1,86018 6 0,310029 3,88 0,0010 S
RESIDUAL 23,9924 300 | 0,0799747
TOTAL (Corrigido) 1185,78 359
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Pela andlise de variancia € possivel inferir através do teste p, que o percentual de adi¢@o e

a temperatura de queima, quando analisados isoladamente, possuem influéncia significativa sobre

a resisténcia mecanica obtida no ensaio de ruptura a flexdo a um nivel de confianca de a =5%.

Contudo, as varidveis independentes ‘“idade” e “nimero de ciclos”, quando analisadas

isoladamente, ndao apresentam efeito significativo sobre a varidvel de resposta Resisténcia a

flexao.

Também exercem efeito significativo sobre a resisténcia as interacdes de 1* e 2* ordem

entre os fatores:

- o percentual de adi¢do e a temperatura;

- o percentual de adicdo e as idades de ensaio;

- a temperatura e as idades de ensaio;

- a temperatura e os ciclos;

- o percentual de adicdo, a temperatura e as idades;

- o percentual de adicdo, a temperatura e os ciclos.

A Figura 47 apresenta os efeitos das interacdes entre as varidveis: teor de adicdo,

temperatura de queima e presenca de ciclos, sobre a resisténcia mecanica.
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Figura 47 — Relacdo entre teor de adi¢@o, temperatura e presenca de ciclos quanto ao ensaio de resisténcia mecanica.

Observa-se o aumento de resisténcia conforme o aumento de temperatura, bem como a
diminuicdo da resisténcia do bloco com 5% de lodo perante aquele com 2,5%, como observado
anteriormente para todas as temperaturas de queima.

A resisténcia também acompanhou as temperaturas de queima, quanto maior a
temperatura, maior a resisténcia.

Ja presenca de ciclos apresentou comportamento varidvel, ndo apresentando,
isoladamente, um efeito significativo sobre a resisténcia. Isto pode ser explicado pela presenga de
sais (solubilizacdo e recristalizacdo) que pode ter mascarado o resultado, conseqiientemente,
mostrando que as idades de ensaio também influenciam no comportamento do material.

A figura 48 apresenta a resisténcia mecanica em fun¢do das idades de ensaio e percentual
de adic@o. Percebe-se a maior variacdo de valores entre os blocos com adi¢do de LF e que

também apresentaram maior percentual de eflorescéncia.
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Figura 48 — Relacio entre teor de adi¢do, temperatura e idades de ensaio quanto ao ensaio de resisténcia mecanica.

A tabela 21 apresenta os valores relativos a andlise de variancia para o percentual de
eflorescéncia, no qual é possivel inferir através do teste p, que todas as varidveis (percentual de
adi¢do, temperatura de queima, idade de ensaio, ciclos de molhagem-secagem) sdo significativas,

seja isoladamente ou através de interacdes de 1* e 2* ordem.

Tabela 21 — Andlise de variancia quanto ao ensaio de andlise de imagem em software

Fonte Soma dos Df Mean F-Ratio | P-Value Sig
quadrados Square
Principais efeitos
A: Adicdo 53012,9 2 26506,5 385,69 [0,0000 S
B: Temperatura 979,829 3 326,61 4,75 0,0030 S
C: Idade 892,217 3 297,406 4,33 0,0053 S
D: Ciclos 15662,4 1 15662,4 227,90 [0,0000 S
Interacoes
AB 1928,84 6 321,473 4,68 0,0001 S
AC 2713,21 6 452,202 6,58 0,0000 S
AD 10210,4 2 5105,18 74,28 10,0000 S
BC 1387,67 9 154,185 2,24 0,0194 S
BD 7064,79 3 2354,93 34,27 10,0000 S
ABC 3451,01 18 191,723 2,79 0,0002 S
ABD 4783,35 6 797,224 11,60 ]0,0000 S
RESIDUAL 20617,5 300 |68,7249
TOTAL (Corrigido) 153717, 359
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Mais uma vez, os depésitos alterados por ciclos de solubilizacdo e re-cristalizagdo ao

longo das idades de ensaio podem ter afetado nos resultados, juntamente com a presenca de lodo.
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5 CONCLUSOES

Os depdsitos brancos apresentaram variada extensdo e intensidade nos corpos-de-prova
avaliados. Nos blocos de referéncia, o percentual eflorescido ndo chegou a 1%. Ja no caso dos
blocos com lodo, foram detectados extensos depositos, chegando a 68% de drea para os blocos
com 2,5% de adicao e 750°C, submetidos a ciclos e ensaiados na idade de 30 dias.

Dessa forma, se observou maior presenca de sais nos blocos com adicdo de lodo de
fosfatizacdo, devido aos constituintes desta matéria-prima. Nas amostras foram identificados
aluminio, silicio, célcio, potdssio, enxofre, ferro e manganés, destacando-se a coexisténcia do
célcio com o enxofre, o que indica que a gipsita apresenta-se como principal causadora do
fendmeno neste estudo.

A resisténcia mecanica dos blocos com ou sem adi¢do de lodo, ndo apresentou variagdes
considerdveis ao longo das idades de ensaio, mesmo entre blocos submetidos aos ciclos e com
presenca considerdvel de sais na superficie.

Os resultados obtidos para os ensaios de porosimetria e absorcdo capilar apontaram para
uma possivel colmatagdo de poros, o que indica que pode estar ocorrendo também o fendmeno de
criptoflorescéncia. Dessa forma, estudos envolvendo ciclos mais longos poderiam determinar se

este fendmeno afetard a resisténcia mecanica ao longo do tempo.
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SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A fim de dar continuidade ao estudo realizado, sugerem-se as seguintes investigagoes:

¢ Executar ciclos mais longos (testes a longo prazo);

e avaliar o comportamento dos sais em paredes (relacdo com outros materiais).
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