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RESUMO

Nos ultimos anos vem sendo desenvolvidos estudos sobre a zona de transigao de
concretos afim de avaliar como sua microestrutura interfere nas propriedades da
macroestrutura do mesmo. Essa regido além de ser considerada o elo mais fraco do
concreto € também onde os processos de falha e deterioragdo comegcam. Apesar dos
avancgos obtidos principalmente com a finalidade de entender os mecanismos
presentes na zona de transigcdo, ndo se tem totalmente esclarecido qual é
comportamento dos materiais nessa regido. Atualmente, a utilizagdo de residuos de
construgdo e demoligdo como agregado para concreto esta sendo cada vez mais
aplicada com vistas a diminuir os impactos ambientais devido a extracdo de recursos
naturais. Estes, porém usualmente pioram as propriedades mecanicas do concreto e
por isso ainda sao utilizados com cautela. Visando analisar alteragbes na zona de
transicdo de concretos com diferentes tipos de agregado reciclado de concreto e
agregados naturais, este trabalho objetiva avaliar as diferengas de fase, a espessura
da zona de transig¢ao e o efeito do grau de hidratagdo em concretos com auxilio de
microscopia de for¢ca atbmica. Foram utilizados agregados naturais e agregado
reciclado de concreto, sendo que esses passaram por processo de tratamento por
carbonatacao e incorporagao de microfino de residuo de ceramica vermelha com a
finalidade de avaliar possiveis melhorias na zona de transi¢do. O concreto é elaborado
a partir de uma pasta de cimento Portland CP I1I-F-40, filer de pé de quartzo na
propor¢cao 1:1 e agregados graudos. As pecas sdo moldadas em formas com
dimensao 1x1x1cm, e apos cura de 1, 28 e 91 dias sédo cortadas em serra de precisao
e polidas. A zona de transi¢cdo é avaliada pela varredura das diferencas de fase na
regido entre o agregado e a pasta, a partir de analise por microscopia de forga atbmica
(AFM). Os agregados que passaram por carbonatagdo apresentaram uma espessura
da zona de transig&o inferior aos demais enquanto que os agregados com microfinos
de ceramica vermelha mantiveram ou apresentaram um aumento da espessura da
zona de transigdo. Ainda, todas as amostras ensaiadas a 91 dias apresentaram
diminuicao da espessura da zona de transi¢ao e diminuicdo das diferencas de fase na

interface.

Palavras-chave: microscopia de forga atémica, zona de transi¢cdo, agregado

reciclado, idade de cura, diferenca de fase.
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1 INTRODUGAO

A construgao civil tem grande participagdo na evolugédo das grandes cidades e
no desenvolvimento urbano, estando entre os principais setores industriais do Brasil.
Segundo a Fundacao Instituto Brasileiro de Geografia e Estatistica (IBGE) e Fundagao
de Economia e Estatistica (FEE) (2015) a construcao civil tem participacéo de 5,4%
no PIB do estado do Rio Grande do Sul, apesar de ter tido queda de desenvolvimento
nos ultimos anos.

Entre os materias mais utilizados na construcao civil esta o concreto, utilizado
em larga escala no mundo. (SANCHEZ; SOBOLEV, 2010). E composto por
aglomerantes, sendo ele o cimento e em alguns casos adigbes minerais, agregado
graudo, geralmente utilizando-se do basalto e do granito, agregado miudo, e agua. A
pasta de cimento tem a fungdo de manter os agregados agrupados. (MONDAL; SHAH,
MARKS, 2009). Assim o setor da construgdo civil acaba por consumir uma grande
quantidade de recursos naturais. Segundo o Sumario Mineral Brasileiro de 2015
(KULAIF; RECUEIRO, 2015) o setor produziu e consumiu cerca de 392Mton de areia
para construgao, produziu 309Mton e consumiu 309Mton de brita e cascalho para o
ano de 2014, com estimativa do Instituto Brasileiro de Minerag&o (IBRAM) para 2022
de produgéo de agregados de 807Mton (INSTITUTO BRASILEIRO DE MINERACAO,
2012).

E um cenario presente em todo o mundo, onde estudos apontam que a maior
parte dos residuos sélidos urbanos sao gerados pelo setor da construgao civil,
demoligao e exploragao mineral. Segundo levantamento da EUROSTAT (2014), érgéo
responsavel pelos dados estatisticos da Unido Européia, s6 no ano de 2014, cerca de
63% de todo o residuo gerado na Europa era proveniente de processos de construgao,
demolicdo e extracdo mineral. Esse dado é semelhante com o encontrado no Brasil,
segundo a ABRELPE (2016), o pais gerou cerca de 41,5Mton de residuos de
construgdo e demolicdo (RCD), equivalendo a aproximadamente 63% do residuo

gerado no Brasil.
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Grafico 1 - a) Geragéao de residuos: gerados na Europa no ano de 2014 por atividade
econdmica; b) Gerados no Brasil no ano de 2016

Energia e abastecimento de agua

Industrial %
10% Demais
~ atividades
Construgéo 37%
Outras e demoligédo
atividades 35%
econér;nicas Construgao
14% e demoligédo
63%
Residuos
domeésticos
8% Mineragao
e pedreiras

28%
(a) (b)

Fonte: a) Adaptado de Eurostat (2014); b) adaptado de ABRELPE (2016)

Como a maior parte dos paises ndo possuem planos de reutilizacdo desses
residuos, eles acabam sendo encaminhados para aterros ao invés de serem inseridos
novamente nos materiais de construg¢ao, na forma de coprodutos. (SILVA; DE BRITO;
DHIR, 2014). Visando, ent&o, reduzir o consumo de recursos naturais, tornando a
economia linear em uma economia circular, a Comissao Européia (2014) desenvolveu
um programa de zero residuos com o intuito de racionalizar ao maximo o uso de
recursos e reutilizar diversas vezes um produto, desenvolvendo-os com possibilidade
de reutilizacao e transformacao em outras matérias-primas.

Como uma possibilidade de reutilizagdo de materiais para agregados no
concreto estdo os agregados reciclados de concreto (ARC) provenientes de
demolicdes. Estes estdo sendo estudados frente a diversas propriedades, como a
durabilidade, resisténcia a compressao, porosidade e tem apresentado bom potencial
de utilizagdo quando substituidos em até de 30%. (TAM; GAO; TAM, 2005).

Outros estudos feitos com a substituicado total de agregado graudo natural por
ARC, a partir de processos controlados de qualidade ja mostraram ser possivel a
utilizacdo de 100% de agregado reciclado de concreto sem a perda das propriedades
mecanicas ou da durabilidade da estrutura. (ARAUJO et al., 2016).

No Brasil, ainda ndo € normatizada a utilizagdo de ARC em concretos para fins
estruturais, mas a NBR 15116 (ABNT, 2004) vigente a partir de 30 de setembro de
2004, ja normatiza a utilizagdo de agregados provenientes de residuos de concreto
ou mistos em preparo de pavimentacdo ou em concretos para fins ndo estruturais. A

norma nao restringe o percentual de ARC a ser utilizado, mas estabelece padrbes de
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qualidade com relagdo a absorgdo de agua, teores maximos de contaminantes e
composicéo dos agregados. Ainda, a curva granulométrica deve obecer a NBR 7211
(ABNT, 2009) e o ajuste deve ser feito acrescentando fragdes de agregados naturais
ao concreto.

Como a NBR 15575 (ABNT, 2013) prevé que a vida util de projeto das
edificagdes deve ser superior a 50 anos, estudos sobre a durabilidade das estruturas
de concreto com utilizacdo de agregados naturais ja sdo amplamente difundidos.
(HELENE; ANDRADE; MEDEIROS, 2011). Quando adicionado ARC, se fazem
necessarios novos estudos sobre a durabilidade e os agentes que agridem a estrutura.

Uma das principais diferengas entre o concreto convencional e o concreto com
agregado reciclado é a presenga de uma nova zona de transi¢ao formada entre o
agregado natural e a argamassa antiga. Uma vez que a zona de transigéo € o elo mais
fragil do concreto, pois a mesma esta sujeita ao surgimento de microfissuras devido a
processos de retracdo e sobrecarga da estrutura nos estagios iniciais, sao
necessarios estudos mais aprofundados quanto a sua influéncia na durabilidade e os
meios para melhorar a interface entre a nova matriz de cimento e agregado reciclado.
(TAM; TAM, 2008; MEHTA; MONTEIRO, 2006).

A zona de transicdo vem sendo estudada com o objetivo de identificar sua
espessura, seu moédulo de elasticidade, a dureza e composicao dos materiais
constituintes, bem como desenvolvimento de métodos para sua melhoria e sua
analise. Dentre os métodos, os mais utilizados sdao com Microscépio Eletrénico de
Varredura, micro e nanoindentacdo e o método de analise mais recente, por

Microscopia de Forga Atémica (AFM).

1.2 OBJETIVOS

1.2.1 Objetivo Geral

Este trabalho tem como objetivo geral a analise em escala nanoestrutural de
concretos com agregados reciclados tratados com énfase na zona de transi¢céo

formada entre matriz de cimento e agregado a partir de microscépio de forga atdmica.
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1.2.2 Objetivos Especificos

Os objetivos especificos deste trabalho s&o:
a) quantificar a espessura da zona de transi¢ao;
b) verificar a influéncia do tratamento por carbonatagao e por incorporagao
de microfinos de RCV do agregado reciclado na zona de transi¢éao;
c) verificar a influéncia do grau de hidratacdo do cimento na zona de

transicao.

1.3 JUSTIFICATIVA

Estudos concluem que a zona de transicéo (ZT) é o elo mais fraco do concreto,
isso porque ela é caracterizada como uma regiao extremamente heterogénea e possui
muitos poros e fissuras, produtos ndo hidratados, maior relacdo a/c que no restante
da pasta de cimento e problemas na ligacdo. (MONDAL; SHAH; MARKS, 2009; ZHU;
BARTOS, 2000).

Seu estudo é uma necessidade, pois € a interface mais importante do concreto,
uma vez que as propriedades mecanicas da macroestrutura da mistura sao
significativamente afetadas pelas propriedades e pela qualidade da ZT, na qual os
processos de falha e deterioragao tem inicio. (SCRIVENER; CRUMBIE; LAUGESEN,
2004; ZHU et al., 2007).

Porém estudos sobre a ZT, principalmente com presenca do ARC, ainda sao
pouco abordados, visto que esta é dificil de ser analisada em fungdo de suas
dimensdes e da dificuldade de se obter uma amostra representativa e integra para as
analises necessarias e necessita de técnicas e equipamentos especificos para sua
analise. Nesse sentido a nanotecnologia vem contribuindo para o melhor
entendimento dessa regido a partir de técnicas avangadas de nivel molecular e
atébmico com a finalidade de melhorar esta ligagao e entender melhor a interagdo dos
materiais. (SANCHEZ; SOBOLEV, 2010).

Um dos equipamentos para analise em nanoescala € o Microscopio de Forga
Atdbmica (AFM), capaz de visualizar atomos individuais e dar diversas informacoes
sobre a superficie do material, tornando-se uma das ferramentas mais importantes

para a analise de materiais na ultima década. O equipamento € capaz de fazer leituras
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em escala nanométrica fornecendo dados em trés dimensdes. (LOPES; FONSECA
FILHO; ZAMORA, 2012; LOPES; FONSECA FILHO, 2015).

A fim de contribuir com os trabalhos ja desenvolvidos pelo GMAT — Grupo de
Pesquisa em Materiais e Reciclagem da UNISINOS, especificamente a partir do
trabalho realizado por Hentges (2018) que consistiu em proceder o tratamento de
agregados reciclados e substitui-los no concreto no valor de 25% em relagdo aos
agregado naturias e avaliar o comportamento destes concretos, este trabalho justifica-
se como uma analise sobre a zona de transicdo para avaliar nanoestruturalmente a
interagcdo entre agregados e pasta verificando possiveis melhoras geradas na ligagao
destes a partir do beneficiamento dos ARC produzidos no trabalho.
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2 FUNDAMENTAGCAO TEORICA

Este capitulo foi dividido com os principais temas necessarios para o
embasamento tedrico do trabalho e o entendimento dos mecanismos que serao
avaliados. Assim, primeiramente abordou-se uma breve introducéo sobre a utilizacao
de agregados reciclados de concreto bem como suas principais propriedades, e sua
utilizacdo em novos concretos. Apos abordou-se a zona de transicao dos concretos,
com foco em concretos com agregado reciclado e por ultimo algumas das técnicas

utilizadas para a analise da zona de transigao.
2.1 AGREGADOS RECICLADOS DE CONCRETO

O agregado reciclado de concreto (ARC) é o produto gerado pelo processo de
britagem de concretos provenientes de demolicédo, de controle tecnolégico do concreto
e de pré-fabricados, podendo ser fragdo miuda ou grauda. Quando britados, parte da
argamassa do antigo concreto fica aderido ao agregado natural, o que acaba
resultando em propriedades mecanicas inferiores aos de um agregado convencional.
(HANSEN, 1986).

O ARC possui diversas caracteristicas que devem ser levadas em
consideragao para sua aplicacdo em novos concretos, sendo que estas foram
divididas em trés categorias por Mehta e Monteiro (2006), aquelas dependentes da
porosidade do agregado, que influenciam na densidade, absor¢do de agua,
resisténcia, dureza, médulo de elasticidade e solidez; aquelas dependentes da
exposicao prévia e do beneficiamento e processo de moagem, como o tamanho das
particulas, forma e textura; e as caracteristicas dependentes da composi¢cdo quimica
e mineraldgica do agregado, como resisténcia, dureza e seu modulo de elasticidade.

Para os ARC serem inseridos dentro de um novo concreto € preciso conhecer
suas caracteristicas e o concreto de origem, ja que essas, podem afetar a durabilidade
das estruturas. Silva, De Brito e Dhir (2014) apontam que a presenca de
contaminantes provenientes da demolicdo, como asfalto, gesso, metal, plastico e
madeira, podem prejudicar a qualidade do ARC e por isso € necessaria a separagao
dos mesmos. Ainda, os autores citam as composig¢des quimicas e o local de origem
do ARC como fundamentais para sua reutilizagdo, uma vez que 0os mesmos podem

conter presenga de sulfatos ou alcalis provenientes da gipsita, da argamassa antiga,
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silicas reativas nos agregados, entre outros, que podem causar reagdes expansivas
no concreto e deteriorar as estruturas. Assim como agregados reciclados provenientes
da regido litoranea ou marinha, que podem conter altos niveis de cloretos e em quando
em contato com o aco, corroem a armadura, diminuindo a vida util das estruturas.

A forma do grao é diretamente influenciada pelo processo de britagem desses
agregados e exercem maior influéncia no concreto no estado fresco, que no estado
endurecido, sendo que, agregados de forma mais angulada acabam requisitando
maior quantidade de pasta de cimento para envolver o grdo. (MEHTA; MONTEIRO,
2006).

Os ARC geralmente possuem textura mais porosa e rugosa que os AN devido
a argamassa aderida ao agregado, e forma mais angular, o que varia de acordo com
as propriedades do concreto de origem e o britador usado, sendo que o britador de
mandibulas tende a tornar o grdo mais angular, ao passo que o de impacto com eixo
vertical tende a deixar o grao mais arredondado. (BAZUCO, 1999).

Com o objetivo de avaliar como a idade dos agregados reciclados poderia
influenciar sobre os concretos novos a serem produzidos, Buttler (2003) testou
agregados reciclados de concreto de diferentes idades, 1, 7 e 28 dias e, relacionando
a absorgdo de agua desses agregados, concluiu que quanto maior o grau de
hidratagdo da argamassa antiga aderida, menor sera a absor¢do de agua do
agregado. Ou seja, a argamassa aderida no agregado é responsavel por influenciar
diversas propriedades, entre elas por tornar o ARC mais poroso proporcionando maior
absorcado de agua e diminuicdo da massa especifica. Com a densidade do ARC
estando ligada diretamente com a quantidade de argamassa antiga aderida a sua
superficie, também ¢é possivel relaciona-la com o processo de moagem desses
agregados, uma vez que processos mais longos de moagem acabam por reduzir a
quantidade de argamassa aderida. Por outro lado, agregados processados por longos
periodos podem tornar-se muito finos para serem utilizados em alguns tracos. (SILVA,;
DE BRITO; DHIR, 2014).

Existem alguns procedimentos utilizados para garantir uma melhor qualidade
ao agregado reciclado. Por exemplo, submeter o agregado a abrasao Los Angeles
com objetivo de aumentar sua massa especifica e diminuir sua absorgéo de agua uma
vez que diminui a quantidade de argamassa antiga aderida ao agregado natural e
melhora a forma dos graos; carbonatagdo dos agregados, o que garante menor

porosidade e consequentemente, menor absorgédo de agua; como também, processos
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rapidos de separacgéo por liquidos densos que separam agregados com diferentes
porosidades e composicdes mineraldgicas (ARAUJO et al., 2016; XUAN; ZHAN;
POON, 2017; ULSEN; KAHN; ANGULO; JOHN; HAWLITSCHEK, 2014).

2.1.1 Utilizacao de ARC em concretos novos

A utilizagdo de agregados reciclados ao concreto € um método efetivo para a
diminuicdo dos residuos, porém este, possui diversos problemas associados a
qualidade do ARC que influenciam nas propriedades mecanicas do concreto. Na
Tabela 1 estdo expostas comparagdes das propriedades mecanicas encontradas para

concretos produzidos com agregados naturais e os produzidos com ARC.

Tabela 1 - Comparacao das propriedades mecanicas de concretos produzidos com e

sem agregados reciclados

Comparacéo das propriedades de concretos com agregados reciclados e agregado natural em
composicoes similares

Aderéncia entre argamassa e agregado
Agregado graudo em concretos com teor elevado de brita do concreto

antigo Comparavel a referéncia

Agregado miudo em concretos com teor elevado de argamassa do

concreto antigo Cerca de 55% da referéncia
Resisténcia a compressao 64-100% da referéncia
Modulo de elasticidade estatico na compressao 60-100% da referéncia
Resisténcia a tracéo 80-100% da referéncia
Resisténcia ao gelo e degelo Comparavel a referéncia
Coeficiente linear de expansao térmica Comparavel a referéncia
Retragéo de concretos armazenados por 28 dias em umidade relativa 90%
e 23°C Comparavel a referéncia
Abatimento Comparavel a referéncia

Fonte: Adaptado de Frondistou-Yannas (1980, apud Mehta e Monteiro, 2006)

Segundo Tam e Tam (2007) um dos principais problemas que influenciam na
qualidade do concreto produzido é a alta absorgdo de agua que os ARC possuem
devido a quantidade de argamassa antiga aderida a eles. Por isso os autores testaram
0%, 20% e 100% de substituicdo por ARC em dois tipos de mistura, processo de
mistura normal e processo de mistura em dois estagios (TSMA) que consiste em
adicionar no primeiro estagio de mistura os agregados miudos e graudos, o cimento e
metade da agua necessaria, para formar um filme de cimento no entorno dos
agregados, e no segundo estagio adiciona-se o restante da agua. Notaram que,
conforme foram aumentando os teores de substituigdo de agregados naturais por
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ARC, o concreto foi tendo um menor desempenho. Porém, com o TSMA conseguiu-
se melhorar o concreto em aproximadamente 30% contra a penetracao de cloretos
em um teor de substituicdo de 100% e no teor de 20% de substituicdo obteve-se
melhora de 35% na absorg¢ao de agua e 52% na permeabilidade do ar.

Como o ARC absorve maior quantidade de agua que os agregados naturais
alguns autores também optam por fazer uma pré-molhagem, com vistas a ndo perder
a trabalhabilidade do concreto, pela absor¢do da agua da mistura. Etxeberria et al.,
(2007) comentam que valores recomendados de umidade no agregado seria cerca de
80% de sua absorgédo total, pois a saturagdo dos agregados poderia levar ao
enfragquecimento da zona de transi¢do. Padovan (2013) elaborou concretos com 50%
de ARC submetidos a pré-molhagem nos teores de 40%, 60%, 80% e 100%. A pré-
molhagem foi feita dentro de um recipiente plastico utilizando um borrifador de agua,
que apos foi tampado e lacrado, onde os agregados permaneceram por 7 dias a fim
de evitar a perda da agua e a umidade interna dos agregados ser redistribuida. A
autora verificou que o teor de pré-molhagem de 80% apresentou as menores perdas
de abatimento em relagcéo aos demais. A partir de analise estatistica, concluiu que o
teor de pré-molhagem n&o tem influéncia sobre os valores de resisténcia a
compressao dos concretos. Para a absor¢gdo de agua por capilaridade os menores
valores de absorgdo foram observados para o teor de pré-molhagem de 80% sem
adicao de aditivo superplastificante.

Saravanakumar, Abhiram e Manoj (2016) também trabalharam com o
tratamento dos agregados reciclados. Eles propuseram tratamento por acido cloridrico
(HCI), acido cloridrico + silica ativa, acido sulfurico (H2SO4) e acido nitrico (HNOs3), o
que facilita a remogéao das partes soltas na argamassa aderida, melhorando sua
qualidade. Todos os tracos com ARC tratado apresentaram valores superiores de
resisténcia a compressdo que os concretos com ARC sem tratamento. A analise
microestrutural mostrou que o trago com agregado tratado com HCI + silica ativa
apresentou uma microestrutura mais densa e a silica preencheu os poros maiores dos
agregados, esse tragco ainda apresentou melhores resultados de resisténcia em
idades mais avangadas. A compilagdo dos diferentes tipos de tratamento de ARC
estao expostos na tabela 2.



25

Tabela 2 - Métodos de melhoramento do ARC

Tratamento Praticabilidade e impactos ambientais

Inconveniente;
Pré-embebicdo em solugdes 4cidas: Necessidade de descartar agregados

HCI, H2S04,H3P0O4 miudos;
Aumento do teor de cloreto e sulfato no

ARC.

. Demorado;
Metodo de limpeza com ultrassom

Necessidade de descartar aguas residuais.

Aumento da emisséo de COz;
Beneficiamento mecanico: Triturador ~ )
e Um aumento da producgéo de finos;
de rotor excéntrico, processo

abrasivo, etc Maior consumo de energia de 40% a 70%
Necessidade de descartar agregados finos.

Beneficiamento termo-mecéanico: Alta
temperatura e triagem, aquecimento e
friccdo, microondas e friccdo, etc.

Remocgéao da argamassa residual do ARC

Inconveniente;

Melhoramento da superficie organica: Demorado:

Solugéo de PVA, agente do tipo 6leo,
agente do tipo silano, etc. Custo alto;

Poluicédo da solugao.

do ARC

Melhora da superficie cimenticia:
pasta de cinzas volantes, pasta de
silica ativa, etc.

Inconveniente;

Demorado;

Processo de carbonatagao para
colmatagao dos poros

Mistura em dois estagios, métodos de

. ; Maneira pratica eficiente.
mistura tripla, etc.

Método de| Melhoramento da superficie
mistura

Fonte: Adaptado de Xuan, Zhan e Poon (2016)

Os materiais pozolanicos também estdo sendo estudados pelo processo de
agregado envolvido com pé de pozolana (SEPP) ou processo normal de mistura
testados visando melhorar a qualidade do ARC. Li, Xiao e Zhou (2009) testaram 3
tipos de pozolanas, sendo elas, cinza volante, silica ativa e escoria de alto forno com
100% de utilizagdo de ARC. O processo de mistura utilizado para metade dos tragos
seguiu primeiramente a adicdo de metade da agua e a pozolana por 60s, apds o
agregado reciclado por 60s e apds o cimento, areia e a outra metade da agua por
120s a outra metade seguiu o processo normal de mistura. Os resultados obtidos
mostraram que, quando utilizados o SEPP tanto a resisténcia a compressao como a
tracao apresenta maiores valores, e o trago com silica ativa e cinza volante em
combinagao com o cimento Portland apresenta maior eficiéncia para a melhoria das

propriedades mecanicas, causado pelo melhor empacotamento das particulas.
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Uma outra forma de melhorar o ARC quanto a absorgdo de agua e
permeabilidade € o tratamento dos agregados, como por exemplo, por processo de
carbonatacdo dos mesmos. Assim, Xuan, Zhan e Poon, (2017), buscando melhorias
quanto a durabilidade de concretos produzidos com ARC, fizeram tragcos com e sem
ARC carbonatado. Obtiveram melhorias na absorgdo de agua de 14,5%, na
resisténcia a compressao de 22,6%, resisténcia a tracdo de 28,7%, permeabilidade
de gases de 42,4% e penetracao de ions cloreto de 36,4%, o que indica que concretos
feitos com ARC carbonatados possuem durabilidade maior que 0os que nao passaram
por processo de carbonatagdo. Ainda, na Figura 1, por MEV, é possivel notar que
apos o processo de carbonatagao dos agregados houve o aparecimento de aragonitas
e calcitas que tornou o agregado mais denso e fechando os poros maiores, tornando-

0S menos permeaveis.

Figura 1 - Morfologia de ARC com e sem carbonatagao

20KV X4,000 _ 6pm 08 50 SEI T
a) Analise em MEV de ARC néo b) Anadlise em MEV de ARC
carbonatado carbonatado
Fonte: Xuan, Zhan e Poon (2017)

Hentges (2018) procurou testar como o tratamento prévio dos ARC poderia
melhorar seu desempenho quando inseridos em um novo concreto. Assim, parte dos
ARC passaram por processo de carbonatagao, e parte passou por incorporagao de
microfinos de ceramica vermelha. A substituicdo sobre os AN foi de 25%, e obteve-se
que, concretos feitos com ARC com residuo de cerdmica vermelha absorveram mais
agua por capilaridade que os demais e as resisténcias a compressao néao
apresentaram muita influéncia pelo tratamento dos agregados. Ja concretos onde
foram utilizados ARC carbonatado apresentaram menor absorgdo de agua por
capilaridade que os demais, inclusive que os concretos com agregados naturais e

apresentaram menor emissao de CO2ao ambiente.
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2.2 ZONA DE TRANSICAO EM CONCRETOS

O concreto é um sistema de trés fases que comporta os agregados graudos, a
matriz de argamassa e a zona de transigao, sendo esta considerada por muitos o elo
mais fraco da mistura, isto porque € uma area que possui muitas fissuras e poros na
regiao, e por ser o local em que comegam os primeiros processos de deterioragao do
concreto. (OLLIVIER; MASO; BOURDETTE, 1995; ZHU; BARTOS, 2000; TAM; TAM,
2008; MONDAL; SHAH; MARKS, 2009).

Em muitos estudos concluiu-se que a ZT é uma regiao existente em torno dos
agregados. Ela possui algumas particulas ndo hidratadas, pouco C-S-H, alta
porosidade e fissuras o que por muitas vezes impede a boa transferéncia de carga
entre 0 agregado e a pasta de cimento. (MEHTA; MONTEIRO, 2006; MONDAL;
SHAH; MARKS, 2009). A explicacdo deste comportamento baseia-se no fato de que
durante o processo de mistura do concreto forma-se um filme de agua no entorno do
agregado, conferindo a essa regido uma relagdo a/c maior que no restante da matriz
cimenticia. Por esse motivo os ions se diluem com mais facilidade, criando cristais
maiores e, portanto, tornando a regiao mais porosa. Essa porosidade tende a diminuir
conforme o grau de hidratagdo da pasta, uma vez que novos cristais de etringita e
hidroxido de calcio sdo formados na regido e preenchem parte dos vazios,
contribuindo para uma melhora na resisténcia da ZT. (MONTEIRO; MASO; OLLIVIER,
1985; MASO; 1980 apud Mehta; Monteiro, 2006).

Devido ao inadequado empacotamento das particulas nessa regiao, forma-se
o “efeito parede” que contribui para uma maior concentragdo de agua ao redor do
agregado, aumentando a porosidade dessa regido. Ela ocorre, pois, sendo os
agregados muito maiores que os graos de cimento, cada agregado tornando-se uma
mini parede que dificulta o empacotamento do agregado pelos graos de cimento. Por
esse motivo, a regido acaba conferindo propriedades mecanicas inferiores ao
concreto, quando comparadas com as tensdes x deformacgdes obtidas somente no
agregado ou na pasta de cimento (Figura 2). Enquanto o agregado e a pasta possuem
um comportamento elastico seguido por ruptura fragil, o concreto possui um
comportamento quase ductil, devido as fissuras formadas na ZT. (SCRIVENER;
CRUMBIE; LAUGESEN, 2004).
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Figura 2 - Comparagao do grafico Tensao x Deformacao entre agregado x concreto

x pasta de cimento

Tensdo (MPa)

1000 2000 3000
Deformagdo 108

Fonte: Adaptado de Scrivener, Crumbie e Laugesen (2004)
2.2.1 Evolucao da ZT em fungao da hidratacao

Segundo Ollivier, Maso e Bourdette (1995) a zona de transigdo é composta por
poros e pelo produto resultante da hidratag&o. A hidratacdo do cimento nessa regiao
€ diferente do restante da pasta pois essa contém maior relagao a/c e possui menos
graos de cimento no estado fresco, proporcionando uma maior relagéo a/c em torno
dos agregados (SCRIVENER; CRUMBIE; LAUGESEN, 2004). No estudo de Ollivier,
Maso e Bourdette (1995) foram apresentados os resultados da relagcdo CaO/SiO2
obtidos por Yuan e Odler (1987) e os valores de etringita obtidos por Grandet e Ollivier
(1980) presentes na ZT, os quais foram sintetizados nos graficos apresentados
abaixo, onde é possivel notar que ambos os resultados diminuiram com a distancia

do agregado.
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Figura 3 - Grafico da relagdo de Figura 4 - Grafico da etringita x distancia
CaO/SiO2 x distancia do agregado do agregado
6,5 1,6
~ 6 $ 1,4
o °
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g s 2E
g 45 g5 o8
5 4 2506
2 3,5 EE 0,4
3 0,2
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Distancia do agregado (um) Distancia do agregado (um)
Fonte: Adaptado de Yuan e Odler Fonte: Adaptado de Grandet e Ollivier
(1987 apud Ollivier, Maso e Bourdette, (1980 apud Ollivier, Maso e Bourdette,
1995) 1995)

Ollivier, Maso e Bourdette (1995) concluiram também que hidratagdo do
cimento é formada por duas principais fases, o Silicato de Calcio Hidratado - C-S-H e
o Hidroxido de Calcio Ca(OH)z2, sendo que nos primeiros instantes a concentragéo de
silicatos na mistura € baixa, por isso ocorre uma deposi¢cdo do C-S-H em torno dos
graos de cimento, ja a concentracao de célcio € alta, assim o hidroxido de calcio fica
depositado principalmente nos poros.

Assim, Scrivener, Crumbie e Laugesen (2004) realizaram ensaios onde
encontraram que ao longo de um ano os valores de hidroxido de calcio na ZT
diminuiam, sendo que nessa regidao a quantidade de material anidro é mais baixa,
assim concluiram que é provavel que o hidréxido de calcio seja formado a partir de
ions de calcio solubilizados fora da ZT, pela hidratacdo do cimento. Ja Xiao et al (2013)
utilizaram de nanoindentagdo para analisar a zona de transigdo entre agregado e
argamassa antiga, e agregado reciclado e argamassa nova, observaram em MEV
vazios e maior concentragcdo de hidroxido de calcio e etringita, sendo esses

encontrados tanto na zona de transi¢cao antiga quanto na nova.
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Figura 5 - Preparo da amostra e ensaio em MEV

NOVA MATRIZ DE CIMENTO

CRISTAL DE CH
MATRIZ DE CIMENTO ANTIGA & ‘;Ir 4 ‘

AGREGADO NATURAL
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a) Amostra polida de b) MEV realizada na antiga ¢c) MEV realizada na ZT da
concreto a ser ZT aos 90 dias argamassa nova aos 90
analisada em MEV dias

Fonte: Adaptado de Xiao et al (2013)

Segundo Mehta e Monteiro (2006), ao longo do tempo a ZT pode vir a adquirir
resisténcia igual ou superior ao restante da pasta, isso porque em alguns casos
ocorrem reacgdes quimicas tardias do C-S-H o que tende a preencher os vazios ali
presentes e a diminuir a concentragéo de hidroxido de calcio na regiao.

A porosidade da ZT é dependente de inumeras variaveis. Segundo Scrivener,
Crumbie e Laugesen, (2004) a porosidade corresponde ao volume ndo preenchido
pelos graos de cimento, que devido ao seu mau empacotamento leva a uma zona
mais porosa em torno do agregado, de aproximadamente 15um a 20um de espessura.
Em um estudo realizado por Santos et al (2013) verificou-se que a porosidade do
agregado, da matriz de argamassa e da ZT afetam o modulo de elasticidade da zona
de transigao, assim como o grau de hidratagdo do cimento, a relagao a/c e o teor de
adigdes minerais s&o determinantes da porosidade na matriz de argamassa.

A zona de transi¢ao, por ser uma regiao mais porosa que o agregado e a matriz
de cimento, é considerada um canal para a penetragcdo de agentes agressivos ao
concreto. Halamickova et al. (1995) testaram entdo a permeabilidade e difusdo de
cloretos em pastas sem areia, ou seja, sem zona de transigao, e com areia, ao longo
do tempo. Observou-se que, conforme adicionava-se areia a pasta, a permeabilidade
de agua e o coeficiente de difusdo de cloretos aumentava. Ao longo do tempo, a
permeabilidade da argamassa e o coeficiente de difusdo de cloretos diminuiu com o
aumento do grau de hidratagao.
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2.2.2 Caracteristicas da ZT em concretos com ARC

Segundo Etxeberria, Vazquez e Mari (2006) a principal diferenga no uso do
agregado reciclado é a pré-existéncia de uma nova zona de transi¢ao, localizada entre
0 agregado natural e a argamassa antiga, e outra entre a argamassa antiga e
argamassa nova. Portanto a zona de transigdo em concretos com agregados
reciclados torna-se muito mais complexa que com agregados naturais. Essa regiao
possui muitos poros e fissuras, o que diminui a resisténcia do concreto e absorve
maior quantidade de agua, resultando em uma menor quantidade de agua para a
hidratagdo do cimento. (TAM; GAO; TAM, 2005).

Figura 6 - Representacdo das zonas de transicdo em ARC

ARGAMASSA ADERIDA

Fonte: Adaptado de Hentges (2018)

Agregados reciclados obtidos de concretos de alta resisténcia tendem a possuir
uma argamassa mais densa, e consequentemente uma ZT com menos poros. Poon,
Shui e Lam (2004 ) provaram isso, ao comparar concretos com agregado natural, ARC
proveniente de concreto com alta resisténcia e ARC proveniente de concreto de média
resisténcia. Os autores verificaram que o tragco com ARC de alta resisténcia aos 90
dias de cura atingiu o0 mesmo nivel de resisténcia a compressédo que o tragco com
agregados naturais. Isso foi explicado pela utilizagdo de MEV, onde foi identificado
que os ARC de média resisténcia possuiam muitos poros e particulas soltas na ZT, ja
os ARC de alta resisténcia possuiam uma ZT relativamente mais densa.

Casuccio et al. (2008) procuraram elaborar concretos de mesmo nivel de
resisténcia com diferentes agregados: agregado natural de granito; ARC de alta

resisténcia; e ARC de média resisténcia. Foi encontrado que, apesar de resistirem
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igualmente a compressédo, o médulo de elasticidade foi o que mais variou entre os
diferentes tipos de concreto, tendo uma reducdo maior que em concretos com
agregado natural, isso porque o concreto possui maior compatibilidade elastica entre
as fases ARC e matriz de cimento.

Xiao et al., (2013) mediram a espessura da zona de transigdo utilizando
nanoindentacéo, onde esta foi estimada pela localizagdo do local onde havia pouca
variagdo no modulo de indentagéo partindo da distancia do agregado natural para a
antiga pasta, por exemplo. Assim, encontraram que a espessura da ZT na pasta antiga
era de 40-50um e o modulo de elasticidade foi cerca de 70 a 80% menor que o modulo
da antiga pasta, e a espessura da ZT da nova pasta foi de 55-65um e o modulo de 80

a 90% menor que o da nova pasta de cimento.

2.2.3 Técnicas para analise da ZT

Uma das primeiras técnicas utilizadas para a analise de zona de transigao foi a
combinagao do DRX, que consiste em um equipamento de difragdo de raio X, com o
MEV — Microscopio Eletrénico de Varredura, que trabalha com imagens qualitativas,
capaz de detectar as composi¢gdes dos materiais além de sua topografia. Para a
analise da zona de transigdo, alguns autores os consideram meétodos dificeis para
serem relacionados com as propriedades da interface, e que o preparo da amostra
pode acarretar em danos na ZT. (MONTEIRO; MASO; OLLIVIER, 1985; YANG et. al.
1997; ZHU; BARTOS, 2000).

Outro método para analise de zona de transi¢cao é a microdureza Vickers, que
trata-se se um equipamento microindentador que causa indentacbées em linha na
amostra com intervalos usuais de 10um. O microdurébmetro € capaz de medir dureza
da amostra como também quantificar o mddulo de elasticidade, trabalhando a partir
de entdo com analises quantitativas da ZT, além das qualitativas. (ZHU; BARTOS,

2000). Esta técnica é visualizada nas figuras 7 e 8.
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Figura 7 - Demonstragao do Figura 8 - Modelo de saida de dados de
funcionamento da indentacéo. microdureza Vickers.
4 —a—NC0 —&— CACO
CARGA 250 1 & —A—FA10 —v— FA20

—»— FA155F05

i —4— SF05 —¢— SF10
A\ 5
INDENTADOR DE G 200 - \ —e— FA255F05

DUREZA VICKERS A

(MPa)

[
[ =]
F 3
Y
d
MICRO-DUREZA
=
=]

50 L T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160
DISTANCIA DO AGREGADO E DA PASTA DE CIMENTO (pm)

Fonte: Adaptado de Wu et al., (2018)

A técnica da microindentacao (figuras 9 e 10) consiste em fazer a amostra

entrar em contato com uma ponteira indentadora, de dureza e propriedades
mecanicas conhecidas. Aplica-se uma forga continua a uma certa profundidade e um
descarregamento. Esse contato causa uma deformagao permanente (plastica) e uma
deformacao temporaria (elastica). Apds a aplicagdo da carga o equipamento gera o
grafico tensao x deformacgéo do ponto e a partir dele é possivel calcular o médulo de
elasticidade e a dureza do material. (OLIVER; PHARR, 1992; ULM ET. AL., 2007; ZHU

et al., 2007).
Figura 9 - Grafico tensdo x deformagdo Figura 10 - Marca de indentacgao tipica,
da indentagéo com ponteira Berkovich, em amostra de
concreto
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Fonte: Adaptado de Oliver, Pharr (1992)  Fonte: Adaptado de Zhu et al. (2007)



34

Os recursos mais utilizados para analise quantitativa de zona de transigao sao
os provenientes da nanotecnologia, pela técnica da nanoindentagéo, que consiste em
utilizar um material com propriedades mecanicas conhecidas e utiliza-lo para produzir
uma marca em um material de propriedades desconhecidas e a partir disso aferir quais
séo as propriedades desse material. (PACHECO-TORGAL,; JALALI, 2011).

A nanoindentacao possui o mesmo principio da medi¢cao anterior, mas essa em
nanoescala. Segundo Sanchez e Sobolev (2010) existem duas técnicas da
nanotecnologia utilizadas para analise de concretos, a nanoengenharia e a
nanociéncia, sendo que esta ultima trabalha com técnicas avangadas a nivel
molecular e atdmico afim de mensurar e caracterizar a influéncia da nanoescala na
macroescala.

A utilizacdo de nanotecnologia aplicada em concretos esta sendo cada vez
mais utilizada e teve-se um aumento de aproximadamente 40% nos investimentos
nessa area entre os anos de 1997 e 2003. O foco dessas pesquisas esta sendo na
zona de transicdo e na analise dos produtos de hidratacdo para minimizar os
problemas de corrosdo das armaduras por carbonatacao e por cloretos. (PACHECO-
TORGAL; JALALLI, 2011).

Um dos equipamentos mais modernos para analise em nanoescala € o
Microscopio de Forga Atdbmica (AFM), capaz de visualizar atomos individuais e dar
diversas informacbes sobre a superficie do material, tornando-se uma das
ferramentas mais importantes para a analise de materiais na ultima década. O
equipamento € capaz de fazer a leituras em escala nanométrica fornecendo dados em
trés dimensdes. Seu funcionamento depende do modo operante, e da ponteira
utilizada para medicado. Basicamente, a medi¢ao ocorre com a deflexdo do cantilever,
que passa varrendo a amostra (figura 11). A partir das diferengas de intensidades das
forcas de interagdo o cantilever vai sofrendo deflexdes que sdo medidas a partir de
um laser presente no equipamento que detecta as diferengas no angulo de deflexao,
sendo lidas por um fotodetector. (LOPES; FONSECA FILHO; ZAMORA, 2012;
LOPES; FONSECA FILHO, 2015).
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Figura 11 - Esquema representativo do modo de contato intermitente

Fonte: Adaptado de Korayem, Kavousi e Ebrahimi (2011)

O AFM possui basicamente trés possiveis modos operacionais, 0 modo
contato, o modo nao-contato e 0 modo de contato intermitente (tapping mode),
também chamado de semi-contato ou modulacdo de amplitude. Este ultimo trabalha
com oscilagdes da ponteira a uma amplitude constante, até que esta, entre em contato
com a superficie, sendo essa leitura variavel por diversos parametros, como a
elasticidade do material, a viscosidade, a adeséo e as cargas superficiais. (LOPES;
FONSECA FILHO, 2015; MARTI, 1997).

O tapping mode pode fornecer dados como a topografia da amostra e diferenca
de fase, sendo essa, medida pelo contraste de energia dissipada. Normalmente
materiais mais cristalinos tentem a dissipar menos energia, 0 que proporciona a fase
cores mais claras, enquanto que uma maior dissipacao tende a gerar regides mais
escuras.(SCHON et al., 2011).

2.2.4 Formas adotadas para a melhoria e quantificagdo das propriedades da

zona de transicao

Existem diversos fatores responsaveis pela alteracdo da ZT nos concretos,
sendo eles a relag&o a/c da mistura, o consumo de cimento, o grau de hidratagdo do
cimento, o emprego de adigbes minerais e a porosidade do agregado utilizado.
(SANTOS et al., 2013; GAO et al., 2014).

Segundo Mehta e Monteiro (2006) a dureza e o modulo de elasticidade da zona
de transicdo sao menores que da matriz cimenticia, isso porque ela é diretamente

influenciada pela quantidade de poros e microfissuras presentes na regido. Como a
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zona de transicdo serve como uma ponte para transferéncia de tensdes entre
agregado e pasta, essas caracteristicas acabam por diminuir a dureza de toda a
mistura, mesmo que os materiais constituintes possuam maior dureza individual.
Abaixo estao representados os modulos de elasticidade encontrados para alguns tipos

de materiais encontrados no concreto.

Tabela 3 - Médulo de elasticidade para diferentes compdsitos

Constantinides e Vandamme
Constantinides  Ulm (2005, apud Zhuetal. Sorelliet (2008 Apud Hu e Li
e Ulm (2004) Souza 2011) (2007) al. (2008)  Souza 2011) (2015)
C-S-H
Baixa 21,7422 18,8+4,0 23,4£3,4 19,7+2,5  23,3%8,5% 24,2
Densidade
C-S-H Alta 29,4424 30,14,0 31,421 342+50  30,6%57% 30,3
Densidade
CH 3815 41,0+3,9 - - 43,245,1% 36,4
Microporo - - - 7,0+4,0 - 0
Macroporo - 9,1+2,3 - - - 0
Pasta de _ 21 6+3.2 _ - - -
cimento T
Areia - - - 76,3i15,1 - -
Cimento . - - 141,1+34,8 - 90,3
Anidro

Fonte: Adaptado de Wilbert (2015)

A resisténcia da zona de transi¢cao tende a melhorar conforme o grau de
hidratagdo com a reagéo secundaria do Ca(OH)2 e uma adi¢ao pozolanica. (NEVILLE,
2016). Segundo os autores Elsharief, Cohen e Olek (2003) a maneira mais eficaz de
modificar a ZT é adicionando um microfino ao concreto. Wilbert, Kazmierczak,
Kulakowski, (2017) provaram isso ao testar a influéncia da adicéo da cinza de casca
de arroz — CCA e fino basaltico — FB na zona de transigcao utilizando a técnica de
nanoindentacdo. Obteve-se como resultado que a utilizagcdo de CCA melhorou a
dureza da ZT e o seu modulo de elasticidade.

Além de adicionar material mais fino que o cimento afim de melhorar a ZT, Li
et al. (2012) também concluiram que o processo de mistura altera as propriedades da
zona de transicdo. Para tanto, os mesmos utilizaram técnica de nanoindentacdo e
MEV para avaliar a melhoria na zona de transicdo quando utilizado um processo
normal de mistura e o processo de mistura de dois estagios (TSMA), com a utilizagao
de agregado reciclado de concreto, e concluiram que houve melhora nas propriedades
da ZT com o processo TSMA e, aos 90 dias o concreto apresentou resisténcias quase

tdo boas quanto com agregado natural.
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Wilbert, Kazmierczak e Kulakowski (2017) procuraram analisar a ZT quando
adicionado fragao de agregado reciclado ao concreto enfocando o teor de umidade do
ARC no estudo, por nanoindentagao observaram que o uso do agregado seco gerou
uma zona de transi¢cdo de boa qualidade quando comparada com agregados pré-
molhados.

Rossignolo (2007) mediu a espessura da ZT como a distancia do agregado até
o ponto em que os valores de calcio e silica se estabilizaram. Em outro estudo
realizado por Elsharief, Cohen e Olek (2003) foi estimada a espessura da zona de
transicdo a partir da utilizacdo de Microscopio Eletrénico de Varredura — MEV onde
obtiveram-se curvas de porosidade, essas foram estendidas até que se cruzassem
com as da matriz de cimento. Com essa técnica os autores concluiram que utilizando
agregados graudos de dimensdes grandes encontram-se como espessura 40um e
50um em 1 e 180 dias, respectivamente. Ja ao utilizar agregados graudos de menor
tamanho a espessura da zona de transicdo mantém-se constante, com tendéncia a
diminuir a porosidade da mesma e aumentar a quantidade de particulas nao
hidratadas.

Em um estudo realizado por Saez Del Bosque et al., (2017) verificou-se que os
agregados reciclados sdo esmagados com maior facilidade e apresentam absorgéo
de agua superior a do agregado natural. Procurou-se analisar as propriedades
presentes na ZT de concretos com agregados reciclados a partir de utilizagao de
microscopio eletrdbnico de varredura (MEV) e nanoindentagdo, sendo que para
agregados reciclados de concreto (ARC) foi encontrada uma espessura da ZT de
55um, e modulo de elasticidade de 22,52GPa com desvio-padrao de + 3,15GPa.

Por meio das técnicas de nanoindentagcéo e AFM, Xiao et. al, (2013) avaliaram
a espessura da zona de transicao pela idade de cura do concreto e a dureza dos
materiais presentes ao utilizar agregado reciclado de concreto. Obtiveram que
conforme a idade de cura do concreto a zona de transicdo tende a diminuir sua
espessura, apresentando nesse caso, uma espessura média de 55um na maior idade
de cura, ou seja, aos 90 dias. Ja os valores de dureza e médulo de elasticidade da
zona de transigdo foram préximos aos valores da argamassa nova, sendo que 0s
menores valores de mdodulo de elasticidade localizavam-se de 10-20um de distancia
da argamassa antiga. Na figura 12 estao representadas os processos de quantificagéo
da zona de transi¢&o utilizada pelos autores.
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Figura 12 - Representacdo de métodos de analise da zona de transigéo
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A metodologia exposta neste capitulo foi feita com base na revisao bibliografica

com o intuito de avaliar a zona de transi¢cao do concreto e suas peculiaridades quanto

as diferencas de fase presentes nessa regiao.

Serao apresentados os métodos de analise desenvolvidos e as variaveis de

controle e resposta. Também serédo apresentados os materiais e ensaios realizados.

3.1 PLANEJAMENTO DA METODOLOGIA

Visando organizar o passo-a-passo a ser desenvolvido durante este capitulo

esta representado abaixo um fluxograma das atividades.

Inicio

Figura 13 - Fluxograma das atividades a serem desenvolvidas
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Fonte: Elaborado pela autora
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3.2 MATERIAIS

Este trabalho visa a analise nanoestrutural dos concretos desenvolvidos no
trabalho de dissertacdo de mestrado apresentado por Hentges (2018) no Programa
de Pés-Graduagao em Engenharia Civil (PPGEC) da Universidade do Vale do Rio dos
Sinos — UNISINOS, portanto a caracterizagdo dos materiais exposta a seguir ja foi
desenvolvida nas dissertagcdes do Grupo de Pesquisa em Materiais e reciclagem -
GMAT e utilizada neste trabalho.

3.2.1 Cimento

O cimento utilizado foi CP IlI-F-40 da marca Itambé por este ndao conter
quantidades de adi¢gdes que atrapalhem a interpretacdo dos resultados. As

propriedades do mesmo estdo apresentadas na Tabela 4.

Tabela 4 - Propriedades fisicas, quimicas e mecanicas

Parametro Lote julho /2017

Al203 (%) 4,19
SiO2 (%) 18,16
Fe203 (%) 2,95
CaO (%) 59,94
MgO (%) 3,56
S03 (%) 3,30
Perda ao Fogo (%) 5,28
CaO Livre (%) 0,59
Residuo Insoluvel (%) 0,96
Equivalente Alcalino (%) 0,74
Expanséo a Quente (mm) 0,50
Inicio de Pega (h:min) 03:10:00
Fim de Pega (h:min) 04:00:00
Agua Cons.Normal (%) 29,80
Blaine (cm?/g) 4,43
#200 (%) 0,02
#325 (%) 0,40
fc 1 dia (MPa) 23,7
fc 3 dias (MPa) 37,7
fc 7 dias (MPa) 46,1

fc 28 dias (MPa) 53,5
Massa Especifica (g/cm?) 3,08

Fonte: Hentges, 2018
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3.2.2 Aditivo superplastificante

@) aditivo superplastificante utilizado Tec-Flow 8000, da marca Grace
Construction foi adicionado para que se obtivesse boa trabalhabilidade da pasta, para
tanto realizou-se ensaios pilotos para verificar a quantidade de aditivo necessaria afim

de garantir que a pasta envolvesse todo o agregado durante a moldagem.

3.2.3 Filer

O filer utilizado neste trabalho foi o pé de quartzo, ja caracterizado em
Fernandes (2018), o qual possui massa especifica de 2,62 g/cm? e didmetro médio
(Dso) 3,38um obtido a partir de granulometria de difragdo a laser realizado em
equipamento Microtrac S3500 no LCVMat da UNISINOS, sendo composto

majoritariamente por SiOz2 (Grafico 2).

Grafico 2 - Difragao de Raio X do po de quartzo
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Fonte: LCVMat (UNISINOS)
3.2.4 Agua

A agua utilizada para a composigdo dos concretos € proveniente da rede

publica da cidade de Sao Leopoldo/RS.



42

3.2.5 Agregados graudos

3.2.5.1 Agregados graudos naturais

Para a moldagem dos corpos de prova foram utilizados agregados graudos
naturais de origem basaltica provenientes da cidade de Bento Gongalves na fragao
retida na peneira #6,3. Os agregados graudos naturais foram os mesmos utilizados
por Hentges (2018).

3.2.5.2 Agregado graudo reciclado de concreto

Utilizou-se para a composi¢cdo dos concretos trés tipos de agregados graudo
reciclados de concreto (AGRC), os mesmos que foram utilizados também no trabalho
de Hentges (2018).

3.2.5.2.1 Agregado graudo reciclado de concreto referéncia (AGRC-R)

Como agregado graudo reciclado de concreto utilizou-se residuos de concreto
proveniente de controle tecnolégico de uma empresa fornecedora de concreto aos 28
dias, apresentando classe de resisténcia C25. Os corpos de prova passaram por
moagem e peneiramento, mas para este trabalho somente a fragao retida na peneira
#6,3 foi utilizada.

Fotografia 1 - Agregado graudo reciclado de referéncia

Fonte: Elaborado pela autora
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3.2.5.2.2 Agregado graudo reciclado carbonatado (AGRC-C)

Com o intuito de verificar possiveis melhorias na zona de transi¢ao a partir da
colmatagao dos poros devido a carbonatacédo do concreto, parte dos agregados
reciclados passaram por processo de carbonatagdo sendo que os agregados ficaram
em camara de carbonatacao por 14 dias, com concentragdo de CO2 em 10% e a
umidade dos agregados em 70%.

Fotografia 2 - Agregado graudo reciclado carbonatado

Fonte: Elaborado pela autora

3.2.5.2.3 Agregado graudo reciclado com incorporagéo de pozolana (AGRC-P)

Ainda visando verificar possiveis melhorias na zona de transicdo do concreto,
outra parte do agregado reciclado passou por um processo de incorporagao de
microfinos de residuo de ceramica vermelha — RCV com Dso de 2,97um (variando
abaixo de 1um até aproximadamente 10um) caracterizado em Hentges (2018), com a
hipotese de que esse material fino aja no preenchimento dos poros da argamassa
antiga do agregado.

Fotografia 3 - Agregado graudo reciclado com pozolana

T
1088

Fonte: Elaborado pela autora
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3.3 METODOS
3.3.1 Trabalho precursor - Procedimentos ja realizados

Como este trabalho visa proceder a avaliagdo nanoestrutural dos concretos
produzidos por Hentges (2018) com o objetivo de explicar os comportamentos
encontrados, serdo apresentados abaixo alguns dos ensaios ja realizados bem como
seus resultados.

Como uma forma de padronizar a nomenclatura dos concretos com seus
respectivos agregados, optou-se por manter a nomenclatura adotada por Hentges
(2018), sendo ela:

Tabela 5 - Nomenclatura dos concretos

Nomenclatura Tipo de agregado

AGN Natural
AGRC-R ReC|cIfxd9
Referéncia
AGRC-P Reciclado com
Pozolana
Reciclado
AGRC-C Carbonatado

Fonte: Elaborado pela autora
Hentges (2018) utilizou para a composi¢ao dos concretos com relagao a/c 0,65
um trago 1:2,97:3,25, sendo que procedeu a substituicdo de 25% do respectivo
agregado reciclado em relagdo ao agregado natural. Segue na tabela 6 o consumo de

material utilizado.

Tabela 6 - Consumo de material para a composicao dos concretos

Consumos (kg/m3)

Tipode ~ AGRC  Relacgo o \0 AM  AGN AGRC Agua Aditivo AEH

concreto (%) a/c

AGN 0 973 0

AGRCR 25 0,65 300 890 195 0,600
AGRC-P 25 730 201

AGRC-C 25

Fonte: Adaptado de Hentges (2018)



3.3.1.1 Ensaios relacionados aos agregados

3.3.1.1.1 Massa especifica e Absorgdo de agua total

Tabela 7 - Ensaios realizados nos agregados

Tipo de agregado Massa especifica (g/cm3) Absorgio de agua total (%)

AGN 2,58 2,247
AGRC-R 2,48 6,493
AGRC-P 2,49 3,759
AGRC-C 2,55 4,965

Fonte: Adaptado de Hentges (2018)

3.3.1.1.2 Absorgéo de agua dos agregados

Grafico 3 - Absorcao de agua nos minutos iniciais
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Fonte: Hentges (2018)
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3.3.1.1 Absorgéo de agua por capilaridade dos concretos

Grafico 4 - Absorgao capilar dos concretos
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Fonte: Adaptado de Hentges (2018)

3.3.1.2 Resisténcia a compressao

Abaixo estdo apresentados os valores médios de resisténcia a compresséo em
MPa para cada concreto, com rompimento aos 28 dias.

Grafico 5 - Resisténcia a compressao aos 28 dias
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Fonte: Adaptado de Hentges (2018)



47

3.3.1.3 Microscopia de Forga Atbmica — MEV

Hentges (2018) procedeu ainda uma analise microestrutural em MEV para

visualizagdo da ZT com os diferentes agregados.

Figura 14 - Zona de transigéo entre Figura 15 - Zona de transigao entre
AGRC-R e pasta em MEV (aumento de AGRC-R e pasta em MEV (aumento de
70x) 1000x)

Mag= 1.00KX ENT = 2000 kV
WD = 6.0 mm Signal A= SE1

(D ruse

o Mag= 70X EHT = 20.00 kV.
- WD =105 mm Signal A= SE1

Druse

Fonte: Hentges (2018) Fonte: Hentges (2018)
Figura 16 - Zona de transigéo entre Figura 17 - Zona de transigao entre
AGRC-P e pasta em MEV (aumento de  AGRC-P e pasta em MEV (aumento de
100x) 1500x)

t 3 -
Mag= 100X EHT = 15.00 KV @ ok
g;_ » EHT = 15,00 KV
WD = 8.0mm Signal A= SE1 FUSE m:!;?;:x @F!EE

Signal A= SE1

Fonte: Hentges (2018) Fonte: Hentges (2018)
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Figura 18 - Zona de transigéo entre Figura 19 - Zona de transigao entre
AGRC-C e pasta em MEV (aumento de AGRC-C e pasta em MEV (aumento de
100x) 1000x)

Mag= 100KX EHT = 15.00 kV
WD = 8.0mm Signal A = NTS BSD

EHT = 15.00kV

e mare Do
Fonte: Hentges (2018) Fonte: Hentges (2018)

Os resultados obtidos por Hentges (2018) nesta etapa foram inconclusivos

Druse

sobre melhorias na zona de transi¢ao, necessitando assim de outros métodos para

sua analise e quantificagao.

3.3.2 Analise da zona de transicao

3.3.2.1 Producédo dos corpos de prova

Para a produgao dos corpos de prova utilizou-se o trago adotado por Hentges
(2018) que consiste em 1:1 (cimento : p6é de quartzo), fracdo de agregados graudos
retida na peneira #6,3, uma relagao a/c de 0,65 e ajustou-se a consisténcia a partir do
uso de aditivo superplastificante.

A pasta foi misturada em argamassadeira de bancada em sala com
temperatura controlada de (231+2°C) e umidade de (60+£10%). O processo de mistura
seqguiu as especificagdes da ABNT NBR 7215/1996 que primeiramente consistiu em
adicionar a agua ja com aditivo superplastificante na cuba e o cimento. Foi ligada a
argamassadeira por 30s na velocidade lenta e adicionado o p6 de quartzo. Apos
mudou-se para velocidade rapida por 30s. Ao término deste tempo, foi realizada uma
parada de 120s onde foi feita a raspagem dos cantos da cuba e da espatula e

posteriormente cobrindo a mistura com um pano umido, a qual repousou até o término
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do tempo. Foi ligada novamente em velocidade alta por 60s e apds foi realizado o
ajuste da consisténcia.

A consisténcia da pasta baseou-se no relatério ACI 238.1R-08 a partir do
método de Mini-slump test desenvolvido por Kantro em 1980, que consiste na
utilizagdo de um mini-cone, conforme fotografia 4, posicionado sobre uma placa de
vidro. Coloca-se entao a pasta no interior do cone e 0 mesmo ¢é levantado, apés um
minuto sao feitas as medi¢cées da propagacdo da consisténcia. A consisténcia da

pasta média encontrada foi de 102mm.

Fotografia 4 - Ensaios de consisténcia sendo realizado

a) Mini-cone peenC|do com a b) Espalhamento da pasta apds 1
pasta minuto
Fonte: Elaborado pela autora

Como o objetivo deste trabalho é uma avaliagao nanoestrutural de concretos
optou-se pela ndo utilizagdo de agregados miudos, produzindo assim pastas de

concreto que foram moldadas em férmas com dimensdes 1x1x1cm.

Fotografia 5 - Processo de moldagem

a) Agregados graudos posicionados b) Pasta ja adensada no molde;
no molde;

Fonte: Elaborado pela autora
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Para moldar os concretos, colocou-se o agregado a temperatura ambiente na
sua respectiva férma, preencheu-se a férma com a mistura da pasta de cimento, apés
0S mesmos passaram por processo de vibracdo por um minuto para que fosse
eliminado a maior quantidade possivel de ar aprisionado possivel. Rasou-se a forma
para tirar o excesso de pasta, a mesma foi coberta com uma placa de vidro e levou-
se a sala de cura umida com temperatura de (21+2°C) e umidade de 95%, onde

ficaram até sua desmoldagem.

3.3.2.2 Processo de interrupgao de cura das amostras

Com o objetivo de avaliar a influéncia do grau de hidratagdo na composi¢ao
dos concretos fez-se a interrupgéo de cura das amostras nas idades apresentadas na
tabela 8.

Tabela 8 - Amostragem dos concretos em suas respectivas idades de cura

Idade de cura (dias) Pasta AN ARC-R ARC-P ARC-C  Ensaiadas (por trago)

1 3 3 3 3 3 *
28 3 3 3 3 3 3
91 3 3 3 3 3 1

*As amostras com idade de cura de 1 dia apresentaram falhas nas medicGes
Fonte: Elaborado pela autora

Uma vez desmoldadas, as pecas foram colocadas em recipiente imersas em
alcool isopropilico (fotografia 6). Como as amostras perdem grande quantidade de
agua no primeiro dia, o alcool isopropilico foi trocado ap6s uma hora, um dia e trés
dias, maneira mais eficaz de interrupgao de cura segundo Avet, Li, e Scrivener, (2018)
€ mantiveram-se imersas por no minimo sete dias. Apds, as amostras foram cortadas
em serra de precisao e submetidas a vacuo em dessecador para a remog¢ao do

isopropanol.
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Fotografia 6 - Amostras em recipiente com alcool isopropilico

Fonte: Elaborado pela autora

Como o equipamento utilizado para a varredura da zona de transigdo possui
uma grande precisao, fazendo medi¢gdes em nano escala, € necessario evitar a reagao
das amostras por COz, isto porque a carbonatagao produz uma colmatagao dos poros
e consequentemente gera uma maior dureza superficial o que viria a alterar a medigao
da fase da ZT. Por essa razéao foi necessaria a filtragem do COz, figura 20, realizada
com as amostras dentro de um dessecador, onde uma bomba de vacuo foi instalada
para transportar o ar interno para o lado de fora do dessecador. O novo ar que entrava
no dessecador passava primeiramente por um recipiente fechado, com agua e flocos

de hidréxido de potassio, sendo esse 0 agente responsavel pela filtragem do COs..

Figura 20 - Esquema representativo do sistema de filtragem de CO:2

TUBO DE SILICONE

DESSECADOR

Fonte: Elaborado pela autora
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3.3.2.3 Preparo das amostras

Para proceder a varredura da zona de transicdo nas amostras, conforme
quadro 1, é necessario o preparo das mesmas. Elas devem ser polidas de tal forma
que sua superficie fique completamente lisa e sem ranhuras, para evitar que as
ponteiras do microscopio sofram quebras. Para tanto o preparo foi dividido em quatro

etapas, corte, lixamento, polimento e limpeza das amostras.

Quadro 1 - Nomenclatura das amostras por idade de cura

Tipo de Idade de cura (dias)
concreto
1
CP1 CP2 CP3
Pasta 1-P1 1-P2 1-P3
AGN 1-AN1 1-AN2 1-AN3
AGRC-R 1-ARC-R1 | 1-ARC-R2 | 1-ARC-R3
AGRC-C 1-ARC-C1 | 1-ARC-C2 | 1-ARC-C3
AGRC-P 1-ARC-P1 | 1-ARC-P2 | 1-ARC-P3
28
CP1 CP2 CP3
Pasta 28-P1 28-P2 28-P3
AGN 28-AN1 28-AN2 28-AN3
AGRC-R 28-ARC-R1|28-ARC-R2 | 28-ARC-R3
AGRC-C 28-ARC-C1|28-ARC-C2 | 28-ARC-C3
AGRC-P 28-ARC-P1 | 28-ARC-P2 | 28-ARC-P3
91
CP1 CP2 CP3
Pasta 91-P1 91-P2 91-P3
AGN 91-AN1 91-AN2 91-AN3
AGRC-R 91-ARC-R1|91-ARC-R2 | 91-ARC-R3
AGRC-C 91-ARC-C1|91-ARC-C2 | 91-ARC-C3
AGRC-P 91-ARC-P1 | 91-ARC-P2 | 91-ARC-P3

Fonte: Elaborado pela autora
Primeiramente as amostras foram cortadas em serra de precisao (fotografia 7),
de forma a tornar-se visivel a pasta de cimento no entorno do agregado. Entdo, as
amostras foram transferidas para o Instituto Tecnoldgico em Ensaios e Seguranga
Funcional (Itt Fuse) onde foi feito o lixamento em politriz Buehler MetaServ 250 com

lixas de carbeto de silicio nas granas 400, 600, 800 e 1200 respectivamente. Em
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seguida, as amostras foram polidas, em pano de polimento, primeiro com pasta de
alumina de 1p e 0,3u para finalizar o preparo.

Fotografia 7 - Corte das amostras

b % A LR A “i ."4," \ .
a) Fixagdo da amostra em b) Amostra c) Visualizagao do interior
adaptador para corte sendo cortada da amostra (pasta nova,
em serra de argamassa antiga e
precisao agregado natural)

Fonte: Elaborado pela autora
Apo6s o corte e o polimento das amostras elas passaram por limpeza em

ultrassom da marca Buehler, modelo UltraMet 2002 Sonic Cleaner. A amostra foi
colocada em um becker com acetona e o ultrassom fez a limpeza durante 5 minutos,
tempo recomendado para materiais cimenticios. As amostras foram levadas a estufa
a 40°C por 10 minutos para a evaporagao da acetona e apds foram colocadas
novamente em recipiente fechado com silica gel. (PALACIOS et al., 2016).

Fotografia 8 - Amostras apds preparo em recipiente com silica gel

Fonte: Elaborado pela autora
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3.3.2.4 Varredura das amostras em AFM

As amostras sdo colocadas em um microscopio de for¢ca atdbmica (AFM) da
marca NT-MDT, modelo Solver Next (Figura 21) do Itt Fuse. Serao exemplificados os
processos necessarios para proceder a varredura das amostras no fluxograma a

seqguir.

Figura 21 - Fluxograma de etapas do AFM

b Colocar a Colocar a
e equipgmentn B ponteira no R amostra no ——p  Fechar o AFM
AFM AFM
Inicio
Fazer a aprodmacio Proceder a Mover a Ajustar o centro
automatica da amostra 4——  ressondnca <4— amostraatéo <+—— do laser na
coma ponteira do local local desejado ponteira

: (&2

dos
Configurar 0s _
TR — HEn - W @
Fim
Fonte: Elaborado pela autora

Foi utilizado para a analise das amostras ponteiras do tipo NT-MDT NSG10,
que consiste em uma ponteira da série ouro, de semi-contato com frequéncia padrao
de 240kHz e carga de 11,8N/m. O ajuste de amplitude e magnitude das leituras foi
feito automaticamente pelo AFM na ressonancia.

O modo de operacgao utilizado foi o de semi-contato, tapping-mode, onde foi
configurado como dados de saida a imagem 2D da topografia da area, a imagem 2D
da fase dos elementos constituintes na regiao, e suas respectivas imagens 3D. Todas
as medicdes foram feitas considerando uma area quadrada, com 456x456 pontos, de
normalmente 40x40um (eixo x e y), podendo ser ajustada conforme a area de
medicao, ja para o eixo z nas medidas de fase foi padronizado escala de -150 a +150°
e nas medidas de topografia foram utilizadas as escalas do programa. Durante a
varredura das amostras a escolha da area a ser varrida foi feita procurando-se uma

regiao uniforme, sem macroporos e fissuras visiveis a olho nu.
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Fotografia 9 - Equipamento de Microscopia de Forga Atdbmica

" AMOSTRA
i

a) A esquerda computador para analise de dados b) Amostra posicionada no
e a direita processador de dados e AFM,; AFM.

Fonte: Elaborado pela autora

Figura 22 - Amostra AGN durante a Figura 23 - AmOStI’a AGRC'C durante a

varredura de diferenca de fase varredura de diferenca de fase

Fonte: Elaborado pela autora

3.3.2.5 Analise dos dados
3.3.2.5.1 Método de analise da correlagdo entre fase e médulo de elasticidade

Conforme visto no capitulo de fundamentagéo teérica (SCHON et al., 2011) a
medicao de fase no AFM esta diretamente associada com as propriedades mecanicas
dos materiais, entre elas a elasticidade do material. Assim, para possibilitar a analise

sera padronizado que no eixo Z, quanto maior a fase do material (valores positivos)
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maior o modulo de elasticidade e quanto mais baixa a fase (valores negativos) menor
o modulo de elasticidade.

O eixo de fase é uma variavel do microscopio, ou seja, ele se ajusta as
diferengas de mddulo presentes na amostra, por isso, deve-se analisar as imagens
pelos valores de contraste de fase (°) que sado relacionados com a dissipagdo de
energia do material, e n&o pelas cores, pois essas sao ajustadas automaticamente

pelo microscopio.

Figura 24 - Relacéao entre diferenga de fase e modulo de elasticidade
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Fonte: Elaborado pela autora

3.3.2.5.2 Verificacdo da espessura da ZT

ApOs a varredura da zona de transigdo das amostras € necessario mensurar a
espessura média da ZT, porém essa, ndo é uniforme, tendo diferentes espessuras ao
longo da interface. Para a analise foi utilizado o método semelhante ao proposto por
Werle (2010) para identificagdo de profundidade de carbonatagao, que consiste nos
seguintes passos:

a) A imagem do AFM é colocada no AutoCAD e escalada para tamanho
real (40x40um);



57

7 7

b) A area a ser analisada é contornada, sua area interna € medida, é
tragada uma reta paralela ao comprimento da zona de transigao e por
ultimo, divide-se a area total pela reta, assim encontra-se a largura
média da ZT. Como a zona de transigdo ndo € homogénea, foi feito o
contorno da area até a espessura em que a fase ndo apresentasse
grandes alteragdes. A Figura 25 demonstra como foi feita a medicao,
onde o contorno, em preto, € a area considerada e a linha interna, em
vermelho, € a reta paralela ao comprimento da ZT,;

c) Apos, os valores das espessuras sao transferidos para o excel, onde

calcula-se o valor médio por trago.

Figura 25 - Estimativa da ZT entre pasta de cimento e agregado graudo
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Fonte: Elaborado pela autora
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4 ANALISE E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

Neste capitulo serdo apresentados os resultados e discussdes obtidos a partir
dos métodos de ensaios propostos no capitulo anterior referente a analise

nanoestrutural dos diferentes tragcos propostos e suas respectivas zonas de transigao.

4.1 ANALISE DA DIFERENGA DE FASE NOS MATERIAIS QUE COMPOEM AS
AMOSTRAS

Conforme apresentado no capitulo de metodologia, as fases de um material
estdo diretamente ligadas com suas propriedades mecanicas, sendo obtidas fases
mais claras (valores maiores no eixo Z) para materiais mais cristalinos com dureza
maior e fases mais escuras (valores menores do eixo Z) para materiais de menor
dureza, assim todas as amostras foram analisadas dessa forma.

Deve-se ressaltar que as cores fornecidas pela medi¢cao de fase sao alteradas
pelo software do equipamento em fungéo da escala do eixo vertical, e que essa escala
é funcdo das diferencas de fase observadas no exemplar em analise. Essa
particularidade deve ser considerada ao se comparar os resultados das medigdes
realizadas. Nas figuras 26 a 30 estdo apresentadas as diferentes medicdes de fase
nas amostras com 28 dias de cura na pasta, argamassa antiga e agregado graudo.

Figura 26 - Medicao de fase na pasta de cimento (20x20um)

135

130

125

12,0

X, om

Fonte: Elaborado pela autora
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Figura 27 - Medicao de fase na argamassa antiga aderida ao ARC no concreto com
28 dias de cura (20x20um)
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Fonte: Elaborado pela autora

Figura 28 - Medicao de fase no agregado graudo natural (40x40um)
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Fonte: Elaborado pela autora
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Com base nas imagens 26, 27 e 28 é possivel verificar que todas apresentaram
um mapeamento uniforme e com baixa variagdo de fase, ndo sendo possivel

identificar diferengas na regiao onde foi realizada a analise.

Figura 29 - Medigéo de fase em grao de areia
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Fonte: Elaborado pela autora

7

Quando a fase é medida em um grdo de areia é possivel ver que essa

apresenta uma diferenga maior em relacdo aos demais materiais. Pode-se verificar
que a amostra apresenta uma variagao de fase muito pequena, na ordem de 6, o que

indica que o material € homogéneo e nao ha variagao de fase.
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Figura 30 - Medigao de fase na argamassa antiga com agregado tratado com

incorporagao de microfinos de cerdmica vermelha amostra com 91 dias de cura
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Na imagem 30 esta representado o mapeamento de fase da argamassa antiga

em agregado com incorporagéo de microfinos de ceramica vermelha curado a 91 dias.

Este apresentou um aumento de fase de cerca de 2° quando comparado com o

agregado testado aos 28 dias. Tem-se a hipdtese de uma possivel reagéo pozolanica

por conta do RCV incorporado a amostra.

Na tabela 9 é apresentada uma compilagéo dos resultados de fase encontrados

para cada tipo de material.

Tabela 9 - Compilagao das diferencas de fases em cada material

Fase (°)
Limite inferior  Limite superior Variagéo
Pasta 28 dias 11 15 4
Agregado graudo natural 13 15 2
Argamassa (AGRC-P) 28 dias 12 15 3
Argamassa (AGRC-P) 91 dias 16,8 18,4 16
Gr&o de Areia 29 35 6

Fonte:

Elaborado pela autora
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4.2 ANALISE DA ZONA DE TRANSICAO
4.2.1 Amostras com idade de cura de 1 dia

As amostras que passaram por interrupcdo de cura com 1 dia apresentaram
uma grande dificuldade de serem ensaiadas, isso porque o0 processo de polimento
nao foi eficiente para essa idade. Muitas delas ao passarem por polimento
apresentaram diferengas topograficas visiveis a olho nu entre o agregado e a pasta,
em fungdo pouca resisténcia nos primeiros dias o que faz com que ela seja mais
suscetivel a abrasao das lixas. Essas diferengas apresentaram-se ainda maiores em
escala nanométrica o que acarretou diversas vezes na quebra das ponteiras, o que
inviabiliza o ensaio.

Nas figuras 31 e 32 pode-se ver o mapa topografico encontrado em uma das

poucas amostras onde foi possivel se realizar o ensaio.

Figura 31 - Mapa topografico 2D de Figura 32 - Mapa topografico 3D de
amostra AGRC-C (1 dia) amostra AGRC-C (1 dia)

]
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X um

Fonte: Elaborado pela autora
A partir das figuras 31 e 32 é possivel verificar que a topografia da amostra esta
variando de 0 a 6um, isso muitas vezes em uma mesma linha de medi¢c&do, o que
contribui para a quebra das ponteiras. Ainda assim, foi possivel fazer a medigao em
parte das amostras, sendo que normalmente esta era interrompida na metade da
medicao pela quebra da ponteira. Abaixo sera apresentado um exemplo de falha na
medicao.
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Figura 33 - Mapa de fase 2D de Figura 34 - Mapa de fase 3D de
amostra AGRC-C (1 dia) amostra AGRC-C (1 dia)
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Fonte: Elaborado pela autora
E possivel notar nas figuras 33 e 34 que aproximadamente no ponto 30um do

eixo x a medigao apresentou falha, ou seja, o equipamento ndo procedeu a medigéo
a partir deste ponto devido a variagao topografica elevada. Ainda assim, é possivel
perceber que a espessura da ZT (Figura 35) se apresentou variando de 0 a 25um,
espessura cerca de 2 vezes superior a encontrada para o0 mesmo agregado aos 28

dias de cura.

Figura 35 - Secao de corte na medi¢ao de fase e respectivo perfil
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a) Mapa de fase 2D de b) Corte da secéo de fase de AGRC-C com
AGRC-C com secao representacédo da ZT

Fonte: Elaborado pela autora
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Outra amostra em que foi possivel a medig¢ao foi a de AGN com 1 dia de cura.
Esta é apresentada na figura 36, onde sua paleta de cores é diferente das demais pois
nao foi possivel a troca da mesma na medicao, porém é possivel identificar o mesmo

padrao de diferenca de fase que as demais amostras.

Figura 36 - Mapa de fase para amostra de AGN com 1 dia de cura

a) Mapa de fase 2D de AGN com 1 dia de b) Mapa de fase 3D de AGN
cura (40x40um) com 1 dia de cura (40x40um)

Fonte: Elaborado pela autora

Na imagem 36 é possivel notar que a amostra de AGN possui uma ZT de facil
identificacdo, possuindo uma espessura média de aproximadamente 19um. Essa
apresenta uma ZT cerca de 1,3 vezes superior quando comparado com a mesma
amostra aos 28 dias, o que demonstra novamente que nos primeiros dias de idade a
ZT possui uma zona de transicdo mais espessa que vai diminuindo ao longo da

hidratagdo do cimento.
4.2.2 Amostras com idade de cura de 28 dias

Diferentemente do mapa uniforme apresentado na pasta e na argamassa
antiga, quando a varredura é feita na zona de transig¢ao fica claro a diferenca dos
modulos de elasticidade presentes na mesma. Na figura 37 é apresentada uma das
medicdes de fase 2D e 3D nas zonas de transi¢cado para os diferentes tracos, com
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excecao do traco referente a pasta que nao possui zona de transicdo. As demais
medi¢cdes do mesmo trago serdo apresentadas no apéndice A.

Figura 37 - Varredura da ZT em diferentes tragos de concreto de AN e ARC aos 28

dias de cura
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Fonte: Elaborado pela autora
A partir da varredura das amostras € possivel verificar que todos os tragos
mostram a ZT como uma regidao muito heterogénea com grande diferenga de fase dos
materiais e consequentemente de modulo de elasticidade comparado ao restante da
pasta ou agregado.

4.2.2.1 Espessura da ZT

Pensando em melhorar a zona de transicdo de um concreto, além de melhorar

seu modulo de elasticidade, diminuir sua porosidade e melhorar o empacotamento
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das particulas é importante diminuir sua espessura. Foi visto no capitulo de
fundamentacao tedrica autores que trabalharam com a quantificagdo da espessura da
ZT. Muitos deles encontraram problemas para medir exatamente a espessura e
identificar onde terminava a ZT e onde comecgava a pasta.

A partir da medigéo de diferenga de fase foi possivel identificar visualmente a
ZT, além de ter possibilitado uma medigdo mais precisa. No grafico 6 estédo
apresentadas as espessuras médias para cada traco ensaiado com os respectivos
desvios padrao.

Grafico 6 - Espessura média da ZT para os tragos com 28 dias de cura
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Fonte: Elaborado pela autora

A partir do grafico 6 € possivel notar que a espessura da zona de transigdo n&o
apresentou mudangas significativas quando adicionado agregado reciclado em
comparagao ao agregado natural. Ja quando analisado o trago que continha ARC com
incorporagao de microfinos de ceramica vermelha vemos que este apresentou uma
espessura da ZT cerca de 25% superior ao AGN. Isso pode ter ocorrido devido ao
material fino acrescentado a superficie do agregado reciclado (Fotografia 10) que ao
invés de diminuir sua espessura, os graos de RCV que variavam de 1 a 10um

contribuiram para um aumento da espessura no entorno do agregado reciclado.
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Fotografia 10 - Microfinos de RCV no entorno do agregado

de microfinos de RCV na ZT microfino de RCV
Fonte: Elaborado pela autora
Pela Analise de Varidncia (ANOVA) nao foi possivel comprovar

estatisticamente diferengas entre as espessuras de cada traco. Isso pode ser
explicado pois a ZT nao é uniforme, tendo apresentado um desvio padrao alto o que

fez com que os resultados nao apresentassem diferencas estatisticas.

Tabela 10 - ANOVA das espessuras médias dos tracos

Entre grupos 93,78716 3 31,26239 3,535903 0,068009 4,066181 Nao
Dentro dos grupos  70,73133 8 8,841416
Total 164,5185 11

Onde: SQ= soma quadrada; gl= graus de liberdade; MQ= média quadrada
Fonte: Elaborado pela autora

Ja quando analisado o concreto com ARC que passou por carbonatagao prévia
observa-se que este apresentou uma diminuigao na espessura da ZT de cerca de 24%
quando comparado com o ARC de referéncia. Hentges (2018) encontrou que ao
proceder a carbonatagao prévia dos agregados reciclados e fazendo a substituicdo de
25% a um novo concreto este apresenta resisténcia a compressao similar a do
concreto com agregado natural. Pode-se explicar esse fator entdo pela diminuigéo da
espessura da ZT, que contribuiu com uma melhor distribuicdo das tensdes do

agregado para a pasta e consequentemente melhora sua resisténcia a compressao.
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Explica-se essa diminui¢gado da espessura da ZT em agregado carbonatado pois
apos a carbonatag&o os poros presentes nas argamassas tendem a ser preenchidos
com os produtos da carbonatagcdo como aragonitas e calcitas, diminuindo a
porosidade da regiado superficial do agregado, que apresenta microfissuras em fungao
do processo de cominuig&do, gerando um agregado de qualidade similar ao agregado
natural.

Analisando estatisticamente somente os tracos que passaram por tratamento
do agregado, ou seja, com agregado carbonatado e com microfinos de ceramica

vermelha vemos que entre eles ha diferencas nas espessuras.

Tabela 11 - ANOVA dos tragos AGRC-C e AGRC-P

Fonte da variagéo sQ gl mMQ F valor-P  F critico Significdncia
Entre grupos 92,61753 1 92,61753 8,803542 0,041264 7,708647 Sim
Dentro dos grupos 42,08194 4 10,52048

Total 134,6995 5

Onde: SQ= soma quadrada; gl= graus de liberdade; MQ= média quadrada
Fonte: Elaborado pela autora
Os valores de resisténcia a compressao encontrados por Hentges (2018) —

variando entre 34 e 36MPa — ndo apresentam diferengas significativas, o que nao
permite a associacdo dessa propriedade com as diferencas de espessura da ZT.
Buscando explicar as diferencas de espessura encontradas para cada tipo de
agregado relaciona-se a espessura da ZT com o coeficiente de capilaridade dos

concretos, o que pode ser visualizado no Grafico 7.
Grafico 7 - Relacao entre coeficiente de capilaridade e espessura da ZT
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E possivel notar que ha uma relagdo entre a espessura da ZT e o coeficiente
de capilaridade do agregado, pois quanto maior o coeficiente de capilaridade, maiores
sao as espessuras encontradas. Esses resultados estdo de acordo com a revisdo
bibliografica (POON; SHUI; LAM 2004) onde é exposto que quanto mais densos os

agregados reciclados, melhor a zona de transigao.
4.2.3 Amostras com idade de cura de 91 dias

A seguir, na figura 36 estao apresentadas as medi¢des realizadas nas amostras

com 91 dias de idade.

Figura 38 - Varredura da ZT em diferentes tragos de concreto aos 91 dias de cura
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Fonte: Elaborado pela autora

E possivel notar que todas regides analisadas apresentam um mesmo padr&o
de ZT, ndo possuindo mais grandes diferengas de fase (visualizada pela diferenga de
cor) como nas amostras de 28 dias de cura. Isso pode ser explicado devido a
continuidade do processo de hidratagao, apresentando agora, na zona de transigao,

materiais com maior modulo de elasticidade.
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4.2.3.1 Espessurada ZT

Assim como nas amostras com idade de 28 dias, abaixo sera apresentado o

grafico 8 com os resultados das amostras com idade de cura de 91 dias.

Grafico 8 - Espessura média da ZT para os tragos com 91 dias de cura
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Fonte: Elaborado pela autora
E possivel notar a mesma tendéncia de espessuras vistas nas amostras com
idade de 28 dias, onde o agregado reciclado carbonatado apresentou espessura
menor que o0s demais e o agregado com incorporagdo de ceramica vermelha
apresentou as maiores espessuras de ZT. Como somente uma amostra de cada traco

foi testada nessa idade nao € possivel a verificagdo da variancia.
4.3 INFLUENCIA DO GRAU DE HIDRATACAO NA ZT

Como visto nos itens anteriores as amostras foram ensaiadas com idade de
cura de 1, 28 e 91 dias. Nas amostras ensaiadas com 1 dia de idade apresentaram
dificuldades para medi¢ao, impossibilitando os ensaios em todos os tragcos. Porém, os
tracos que se pode analisar, mostraram uma ZT com espessura consideravelmente
maior que aos 28 dias, cerca de 25um, isso porque muitos grédos de cimento ainda
estdo com um grau de hidratagdo muito baixo e teor de agua livre mais elevado, tendo

contribuido muito pouco para a diminuicdo da zona de transicao.
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Grafico 9 - Comparacéao das espessuras da ZT para as diferentes idades de cura
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Fonte: Elaborado pela autora

Conforme o grafico 9 é possivel notar que todas as amostras com 91 dias de
idade apresentaram menor espessura da ZT que as com 28 dias de idade, com
excecgao do agregado reciclado referéncia que apresentou a mesma espessura.

Esse resultado comprova que a espessura da ZT diminui ao longo do tempo, o
que melhora a durabilidade do concreto. Isso ja era esperado pois conforme visto no
capitulo de fundamentagéo tedrica segundo Mehta e Monteiro (2006) pode ocorrer a
hidratagdo tardia do C-S-H que passa a densificar a regido diminuindo

consequentemente a sua espessura.
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5 CONSIDERAGOES FINAIS

Este capitulo aborda as consideracgdes finais obtidas através da analise dos
resultados encontrados, bem como sugestdes para trabalhos futuros.

Para as amostras com idade de cura de 1 dia a analise onde foi possivel a
analise, verificou-se que sua zona de transi¢ao possui espessura superior as amostras
curadas a 28 dias, porque essas amostras estdo em inicio de hidratagao do cimento,
possuindo muitos espagos vazios.

A partir da analise de diferenga de fase nas amostras curadas a 28 dias foi
possivel a medigdo nanoestrutural das diferengas de fase entre agregados e matriz
de cimento de forma individual onde foi possivel a visualizagdo do aumento de fase
conforme o aumento do médulo de elasticidade do material.

A anadlise da zona de transicao nas amostras com 28 dias de idade permitiu a
quantificacdo da ZT, uma vez que esta se apresentava com grandes diferengas de
fase quando comparadas com a matriz de cimento ou com o agregado, o que € uma
caracteristica da zona de transi¢cao por ser uma area muito heterogénea e com grande
quantidade de vazios. Nas amostras analisadas com 91 dias de idade essa diferenga
de fase ainda € visivel, porém suas diferengas diminuem nao possuindo mais tantos
contrastes de fases. Esse efeito € devido ao processo de hidratagdo do cimento que
tende deixar a ZT menos heterogénea e mais compacta com o tempo.

O método utilizado permite a quantificagdo da zona de transi¢do, com
expressivas diferengas de fase em relagado a matriz ou ao agregado. Para as amostras
com agregado natural a ZT apresentou aos 28 dias média de espessura de 15,5um e
aos 91 dias de 13,4um. Quando adicionado o agregado reciclado de concreto
referéncia, ou seja, que n&o passou por nenhum tipo de tratamento aos 28 dias a
espessura média é de 14,7um e aos 91 dias 14,5um, sendo este valor considerado
igual aos encontrados aos 28 dias para amostras com agregado natural.

Os concretos com agregados submetidos a tratamento prévio visando a
reciclagem apresentam diferencas de espessura em relagdo aos de referéncia,
moldados com agregados naturais. O concreto com agregado com incorporagao de
microfinos de RCV apresentou aos 28 dias uma espessura média de 18,8um e aos 91
dias de 16,9um. Sua espessura se apresentou maior que no restante das amostras,
e isso pode ser devido ao tamanho das particulas de RCV que ao invés de contribuir

para a espessura da ZT, acabou por aumenta-la.
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O concreto que continha agregado carbonatado apresentou grande diminui¢cao
de espessura quando comparado aos demais concretos, principalmente aos 91 dias
onde apresenta espessura de 7,7um, e aos 28 dias de 11,2um. Nesse caso o
tratamento do agregado foi eficiente, uma vez que a carbonatagcdo densificou a
argamassa aderida, diminuindo sua absorgdo capilar e consequentemente sua
espessura de ZT.

A influéncia do grau de hidratagcdo do cimento na espessura da zona de
transicdo se mostrou presente em todas as amostras, com exceg¢ao do concreto com
agregado reciclado de referéncia. Essa influéncia se deve principalmente pela
continuidade do processo de hidratacdo do cimento, que principalmente na zona de
transicdo é afetada nos primeiros momentos pela sua grande homogeneidade, pela
relac&o a/c diferente do restante da pasta entre outros fatores, provando que ao longo
do tempo a ZT tende a diminuir sua espessura e também apresentar um aumento no
seu médulo de elasticidade, conforme visto pela diminuicdo das diferengas de fase
aos 91 dias.

Conclui-se que o método de analise da nanoestrutura de concretos com base
em sua diferenca de fase pelo modo tapping-mode em microscépio de for¢ca atdbmica
se mostra adequado para a identificacdo e analise quantitativa da ZT, sendo mais

eficiente que os demais métodos referidos na revisao bibliografica.

5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Durante o desenvolvimento do programa experimental do trabalho foram
surgindo algumas duvidas e dificuldades, n&o sanadas ao longo deste trabalho. Assim
serao apresentadas sugestbes que podem contribuir para um melhor entendimento
do trabalho bem como a continuidade do processo de verificagdo da microestrutura
do concreto, como:

a) Melhoria no processo de polimento para possibilitar a analise em amostras
com baixo grau de hidratacdo, seja por polimento automatico, impregnagao
de resina epoxy, entre outros;

b) Analisar amostras a partir de nanoindentagdo para a quantificagcdo do
modulo de elasticidade na ZT e mapeamento das diferengas de médulo em
uma imagem 2D e 3D, permitindo correlacionar as diferencas de fase do

material com o moédulo de elasticidade;
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APENDICE A: MAPEAMENTO DE CONTRASTE DE FASE 2D E 3D AOS 28 DIAS

Figura A1 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A2 - Mapa de fase 3D da
AGN 28D 1 amostra AGN 28D 1
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Figura A3 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A4 - Mapa de fase 3D da
AGN 28D 2 amostra AGN 28D 2

150

100
—

50

Z Axis,®

-50

-100

-150



85

Figura A5 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A6 - Mapa de fase 3D da
AGRC-R 28D 2 amostra AGRC-R 28D 2

Figura A7 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A8 - Mapa de fase 3D da
AGRC-R 28D 3 amostra AGRC-R 28D 3
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Figura A9 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A10 - Mapa de fase 3D da
AGRC-C 28D 2 amostra AGRC-C 28D 2
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Figura A11 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A12 - Mapa de fase 3D da
AGRC-C 28D 3 amostra AGRC-C 28D 3
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Figura A13 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A14 - Mapa de fase 3D da
AGRC-P 28D 1 amostra AGRC-P 28D 1
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Figura A15 - Mapa de fase 2D da amostra Figura A16 - Mapa de fase 3D da
AGRC-P 28D 2 amostra AGRC-P 28D 2
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