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Resumo

A DEF (Delayed Ettringite Formation) ocorre a partir de uma reagdo quimica expansiva em concretos que
atingiram temperaturas superiores a 60°C nas primeiras idades. Esta rea¢éo gera fissuras e pode acarretar
perdas consideraveis na resisténcia e no médulo de deformagédo em concretos ao longo do tempo, 0 que
leva a um comprometimento da integridade da estrutura. Para estudar os efeitos deletérios da DEF, &
demandado grande esfor¢o laboratorial, além de uma andlise de longa duragdo, cujas respostas podem
depender ndo apenas da pasta de cimento, mas também do agregado, ou seja, ndo ha um comportamento
generalizavel. Neste contexto, o presente trabalho buscou avaliar a formacdo da etringita tardia e o efeito
da propagacéo de danos nas propriedades mecéanicas em corpos de prova clbicos de pasta de cimento,
com dimensao reduzida (10 mm de face), através do ensaio de carga pontual instrumentado (PLT-LVDT),
expostos previamente a um ciclo de cura térmica pré-estabelecido, seguido da exposicdo em ambiente
especifico, com alta umidade (imerso em agua) a 38°C. Analises microestruturais também foram realizadas
para verificar a neoformacéo de etringita ao longo do tempo. A partir dos estudos realizados até a idade de
7 meses, ja foi possivel ser notada a neoformacéo de etringita bem como o inicio do processo de fissuracao
da matriz cimenticia. No entanto, até o presente momento, ndo se percebeu ainda dano nas propriedades
mecanicas avaliadas (resisténcia a tracdo e médulo de deformacéo), pelo ensaio PLT-LVDT empregado.
Palavra-Chave: Etringita tardia. DEF. Reacéo expansiva. Durabilidade.

Abstract

DEF (Delayed Ettringite Formation) occurs from a chemical expansive reaction in concretes that have
reached temperatures above 60°C in the initial stages. This reaction generates cracks and can lead to
considerable losses in strength and deformation modulus in concrete over time, which compromises the
integrity of the structure. A great deal of laboratory effort is required, as well as long-term analysis to study
the deleterious effects of DEF. Furthermore, the responses to which may depend not only on the cement
paste, but also on the aggregate, i.e., there is no generalizable behavior. In this context, this study sought to
evaluate the formation of delayed ettringite formation and the effect of propagation of damage on mechanical
properties of cubic cement paste specimens with reduced sizes (10 mm face), using the instrumented point
load test (PLT-LVDT). Samples were previously exposed to a pre-established thermal curing cycle, followed
by a specific exposure environment (immersed in water at 38°C). Microstructural analyses were also
conducted to verify the neoformation of ettringite over time. From the studies conducted up to the age of 7
months, the microstructural analysis was able to indicate delayed ettringite neoformation and the start of
process of cement matrix cracking. However, up to this point, there has been detected no damage to the
mechanical properties assessed (tensile strength and modulus of deformation) using the PLT-LVDT test.
Keywords: Delayed ettringite formation. DEF. Expansive reaction. Durability.
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1 Introducao

A formacéao de etringita tardia, ou DEF (delayed ettringite formation), € caracterizada pela
neoformacgdo dos cristais de etringita quando o concreto ja& se encontra no estado
endurecido, devido a alguns fatores intervenientes presentes durante as primeiras fases
de hidratagcdo do cimento, como a elevada temperatura de cura, superior a 60°C
(HASPARYK et al., 2022; BRAGANGCA et al., 2021; LANGOSKI, 2021; PORTELLA et al.,
2021; BRONHOLO, 2020). Diversos casos de estruturas de concreto afetadas vém sendo
relatados por varios pesquisadores (HASPARYK; KUPERMAN, 2019; SILVA;
GONGCALVES; PIPA, 2008; THOMAS et al., 2008, HASPARYK et al., 2023).

A DEF, por ser uma reacao expansiva e deletéria ao concreto, pode provocar perdas
significantes de sua resisténcia e modulo de elasticidade devido ao quadro fissuratério
generalizado gerado. Schovanz (2019), ao avaliar os efeitos da DEF em corpos de prova
de concreto moldados com cimento CP V-ARI e sob condi¢des de cura em ciclo térmico
com temperatura maxima de 85°C, notou uma queda expressiva no modulo de
elasticidade a partir da idade de 56 dias, chegando a uma reducédo de 82% aos 252 dias
em relacdo a idade de referéncia (28 dias).

Ao longo dos ultimos 15 anos, os efeitos deletérios da DEF foram avaliados em concretos,
argamassa e pastas com cimentos nacionais. Melo (2010) avaliou os efeitos da elevacéo
adiabatica do concreto, moldando um corpo de prova de 200 L de volume. J& em
pesquisas recentes, corpos de prova de concretos e argamassa foram moldados para
serem avaliados em idades distintas que chegam até dois anos apés a moldagem
(BRONHOLO, 2020; LANGOSKI, 2021; MELO, 2021; SCHMALZ, 2018; SCHOVANZ,
2019). Para acelerar o processo da DEF, que de forma natural pode acontecer em anos,
se faz necessario que os corpos de prova sejam acondicionados em tanques de cura ou
camaras climaticas com temperatura controlada para realizar o ciclo térmico durante as
primeiras horas de moldagem. Nesses ciclos a temperatura do concreto é em geral
elevada acima de 80°C, e apés o ciclo térmico, os corpos de prova sdo armazenados em
ambiente com temperatura constante de 38°C, com alta umidade (HASPARYK;,
SCHOVANZ; KUPERMAN, 2020; BRONHOLO, 2020).

Sabe-se que, o cimento representa o principal fator condicionante da DEF pela
disponibilizacdo dos seus ions sulfato, quando em exposicdo a elevadas temperaturas
durante a fase inicial da hidratagdo do cimento, quando da formacé&o da etringita primaria.
Contudo, as demais fases constituintes do concreto também tém influéncia na velocidade
e propagacao do dano causado pela DEF. Oliveira (2022) verificou os efeitos da DEF em
argamassas e concretos, variando os teores de adicdes minerais pozolanicas como a
silica ativa e o metacaulim. Nas amostras de referéncia (sem adi¢gbes), as argamassas
apresentaram elevada expansao, de 0,9% aos 450 dias, enquanto nos concretos, a
expansédo aos 365 dias obtida foi de 1%, evidenciando que a velocidade de propagacgéo
das expansfes (dano) ocorrem em diferentes velocidades a depender do compdsito
(concreto, argamassa e pasta). Comportamentos distintos entre concretos e argamassas
também foram observados por Bronholo (2020)

Com base no exposto, nota-se a partir da literatura consultada que grande parte dos
ensaios mecanicos para a avaliacdo do potencial de dano causado pela DEF séo
realizados em concretos e argamassas. Neste contexto, o presente trabalho teve como
objetivo compreender, inicialmente, os efeitos deletérios da formacéo da etringita tardia

(DEF) nas propriedades mecéanicas de pastas de cimento, em uma andlise de pequena
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escala (corpos de prova cubicos de 10 mm), de forma a contribuir com o meio técnico-
cientifico.

2 Programa Experimental

O programa experimental deste trabalho consistiu em investigar a ocorréncia da DEF em
pastas confeccionadas com um cimento, com o menor teor de adi¢des, do tipo CP V ARI.
Foram realizadas analises fisicas, mecéanicas e microestruturais. O lote de cimento
utilizado € o mesmo empregado na pesquisa de Melo (2021). A Tabela 1 apresenta a
analise fisico-quimica do cimento utilizado.

Tabela 1 — Andlise quimico-fisica do cimento CP V ARI.

Propriedade determinada Valores encontrados NBR 16697 (ABNT, 2018)

Perda do fogo (%) 3,59 <6,50

Residuo insolavel (%) 0,70 <3,50
Consisténcia normal (%) 30,1 -

Expansibilidade a quente (mm) 0,23 <5,00
Massa especifica (g/cm?3) 3,09 -

Area especifica - Blaine (cm?/g) 4362 >3000

Residuo na peneira # 200, 75 mm (%) 0,07 <6,00
Residuo na peneira # 325, 45 mm (%) 0,026 -

Resisténcia a compressdo — 1 dia (MPa) 23,6 > 14,0

Resisténcia a compressdo — 3 dias (MPa) 38,6 >24,0

Resisténcia a compressdo — 7 dias (MPa) 44,8 >34,0
Resisténcia a compressdo — 28 dias (MPa) 53,2 -

Tempo de inicio de pega (min) 229 > 60
Tempo de fim de pega (min) 274 <600
Oxidos (%)

Dioxido de silicio Si02 19,89 -
Oxido de aluminio Al203 4,43 -
Oxido de calcio CaO 61,75 -
Oxido de ferro Fe203 3,00 -

Oxido de magnésio MgO 2,37 <6,50
Oxido de calcio livre CaO 0,99 -

Triéxido de enxofre SO3 2,74 <4,50

Para atingir os objetivos do estudo, as pastas, apos moldadas foram submetidas a cura
térmica com temperatura maxima em patamar de 85 °C, conforme instrugdo técnica IT
GSTE004-R0 (HASPARYK; SCHOVANZ; KUPERMAN, 2020).

Na andlise fisica, os corpos de prova prismaticos (1 x 1 x 4) cm foram utilizados para
verificacdo da variacdo linear e volumétrica utilizando-se de paquimetro digital, com
precisdo de 0,01 mm, e para verificacdo da variagdo de massa utilizando-se de balanca
digital com preciséo de 0,001 g.
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Para os ensaios mecanicos, foram utilizados corpos de prova de tamanho reduzido, cubos
de pasta com 1 cm de aresta (1 cm3), além de prismas com dimensdes de (1 x 1 x 4) cm.
Os cubos foram destinados ao ensaio denominado PLT-LVDT “Point Load Test
Instrumentado” (SILVA, 2022), que determina a resisténcia a tragao pelo ensaio de carga
pontual, e o médulo elastico, pelo do contato plano (amostra)-esférico (aplicador de
carga), usando a teoria de contato elastico de Hertz. Os prismas foram usados para as
analises fisicas, de variacdo dimensional e massa.

ApGs o ciclo térmico usado para induzir a DEF, as pastas foram avaliadas entre as idades
de 28 e 210 dias. O estudo se encontra em andamento até a idade de 365 dias. Apés o
ensaio mecanico e ruptura dos corpos de prova, fragmentos das pastas foram
pulverizados (abaixo de 75 micrometros) e submetidas a avaliagdo da composicédo por
fases, por meio das técnicas de difragcdo de raios X (DRX), método quantitativo, com
refinamento Rietveld. Em seguida, os ensaios foram complementados com analise
microestrutural, a partir da microscopia eletrénica de varredura acoplada a espectroscopia
por energia dispersiva de raios X (MEV / EDS).

2.1 Moldagem e cura dos corpos de prova

A Figura 1 ilustra a moldagem dos corpos de prova cubicos e prismaticos. As pastas de
cimento mantiveram relagdo agua-cimento de 0,46, a mesma adotada por pesquisadores
anteriores, conforme dissertagdes de Schovanz (2019), Bronholo (2020), Miranda (2020)
e Melo (2021). As pastas foram produzidas em um misturador convencional
(argamassadeira) de rotagdo baixa em 140 £ 5 rpm e rotacdo alta em 285 = 10 rpm.
cimenticios.

Figura 1 - Amostras de pasta de cimento (a) durante e (b) ap6s moldagem.

Apbs o processo de moldagem dos corpos de prova, estes foram posicionados em caixas
fechadas com lamina d’agua para manter a umidade no ambiente. ApGs 6 horas, nesse
periodo de pré-cura, os corpos de prova destinados a cura térmica foram transferidos para
uma estufa para a realizacdo do ciclo térmico, conforme disposto no procedimento de
ensaio descrito em HASPARYK et al. (2020).

Desta maneira, a temperatura interna partiu de 23 °C, com taxa de aquecimento de 10
°C/h até o patamar de 85 °C. No interior da estufa, os corpos de prova permaneceram
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expostos a 85 °C por 12 h. Em seguida, iniciou-se o resfriamento na mesma taxa de
10 °C/h até a temperatura de 38 °C. O ciclo térmico completo teve duracao de 28 h.

A Figura 2 apresenta a curva tedrica e a curva real com as leituras das temperaturas da
estufa no momento do ciclo térmico.

100
i —Curva Teéria - ITGSTE004-R0
90 - 85°C por12h —~Curva Real - Termopar
80 -
70 _ Resfriamento
S i 10°C/haté 38°C
2 60
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Figura 2 — Ciclo de cura térmica adotado.

Apos o ciclo térmico (28 h), os corpos de prova cubicos foram desformados e tiveram a
sua face superior marcada para sinalizar o correto posicionamento no ensaio PLT-LVDT,
enquanto os corpos de prova prismaticos tiveram as suas superficies regularizadas com
lixa fina (gréo 220) para a verificagdo de expansao.

Apos a desforma, os corpos de prova submetidos ao ciclo térmico para inducédo da DEF
foram submersos em agua potavel a 38°C até as idades de ensaio.

2.2 Propriedades mecéanicas das pastas de cimento

O meétodo utilizado para a determinacdo das propriedades mecanicas das amostras é
apresentado por Silva (2022), baseando-se no ensaio de carga pontual instrumentado
(Point Load Test - PLT), que permite obter o médulo elastico e a tenséo de ruptura a tracado
de sodlidos.

O teste consiste em aplicar lentamente (0,2 mm/min) uma carga de compresséo pontual
para obter uma curva carga-deslocamento que segue uma tendéncia exponencial. Na
Figura 3 se encontra apresentado o equipamento a ser utilizado para esse ensaio.
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Figura 3 - Maquina para ensaio PLT-LVDT.
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O valor de resisténcia a tragéo (ot) € obtido a partir da Equacéo 1, onde F é a carga de
ruptura do ensaio e D é a altura do corpo de prova.

09 X F

0t =53 (Equacéo 1)

Para a obtencédo dos valores de modulo de elasticidade das pastas, foi utilizada a teoria
de Hertz que descreve o comportamento mecanico de materiais perfeitamente elasticos
em contato com plano-esférico. Para isso, inicialmente deve-se analisar a regido da curva
experimental tensdo-deformacgdo correspondente ao comportamento elastico para
aplicacao das equacdes da teoria.

Conforme apresentado por Silva (2022), a determinacdo da curva eléstica € baseada no
procedimento adotado por Portnikov e Kalman (2014), que consiste em dividir a curva
experimental em sec¢des e determinar a rigidez de contato média (KN) de cada secéo, por
meio de ajuste linear.

Na curva experimental, a carga (F) e o deslocamento (s), se correlacional de acordo com
a Equacao 2 (PORTNIKOV; KALMAN, 2014), onde C depende do diametro do corpo
esférico e do modulo de elasticidade efetivo (Ke). C é medido experimentalmente pelo
ajuste da curva a relacdo F=C.s'® na regido elastica. Determinando-se o C, Ke pode ser
determinado e assim o mdédulo de elasticidade da amostra (Eam), de acordo com a
Equacdo 3, onde vap € vam S80 0s coeficientes de Poisson ao aparato e da amostra,
respectivamente, e Eap € 0 modulo de elasticidade do aparato.
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Figura 4 — Obtengao da rigidez do contato em diferentes segdes, para verificar até que ponto os resultados
experimentais seguem a teoria de contato elastico de Hertz. Fonte: Silva (2022).

2.3 Avaliagdes fisicas das pastas de cimento

A determinacdo da expansdo é uma das principais evidéncias do processo de formacéo
da etringita tardia, pois a neoformacéo da etringita na matriz causa tensées locais, gerando
variagcbes volumétricas da pasta cimenticia (THOMAS et al., 2008), a depender da
guantidade formada. Para avaliar a variagdo volumétrica nos concretos, foi utilizado
paquimetro digital com precisdo de 0,01 mm. Foram realizadas sete medidas em cada
prisma de pasta moldados, sendo uma na longitudinal (L), e seis nas sec¢des transversais
(A1l-A2-A3 e B1-B2-B3), conforme exemplificado na Figura 5. As medidas foram
realizadas na ordem L, A-1, B-1, A-2, B-2, A-3 e B-3. Portanto, o parametro determinado
ao final representa a expanséao volumétrica das pastas curadas termicamente.

A variacdo de massa das amostras foi monitorada através de balanca digital com precisao
de 0,001g com o objetivo de avaliar quantitativamente a neoformacao de etringita ao longo
do tempo. Os corpos de prova foram medidos em condicdo saturada com superficie seca
(SSS).
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2.4 Avaliacao microestrutural e composicao das fases das pastas de
cimento

As caracteristicas microestruturais dos compésitos estudados foram avaliadas a partir da
analise de fragmentos de pastas de cimento retiradas de pelo menos uma amostra de
cada condicdo estudada. Esses corpos de prova foram ensaiados pelo PLT-LVDT e em
seguida as amostras foram selecionadas para esta caracterizacao.

As andlise por MEV se encaixa como uma avaliagdo complementar as demais analises
realizadas, tornando possivel uma avaliacdo das amostras a nivel microestrutural e a
verificag@o das possiveis alteracdes devidas as neoformagdes presentes. O equipamento
utilizado foi um microscépio eletrénico de varredura do Laboratério de Microestrutura da
Divisdo de Tecnologia em Engenharia Civil e Hidraulica de FURNAS (DTEC.E), da marca
Testan, modelo VEGAS, de vacuo variavel (alto e baixo), e o EDS duplo empregado, da
Oxford.

Ja a composicao de fases por DRX, utilizando-se o refinamento pelo método de Rietveld,
foi determinada de maneira a complementar a técnica de investigacdo por MEV/EDS. Foi
utilizado o equipamento Panalytical X’PERT diffractometer em temperatura ambiente, com
radiagéo CuKa (A = 1.5406 A). O ensaio foi realizado com 40 mA - 40 kV. Em todas as andlises,
as condigbes de varredura foram de 0.02 °26 - 300s. Para as andlises quantitativas pelo
método de Rietveld, utilizou-se um padrao interno em 10% de fluoreto de litio (LiF), por ndo
apresentar picos com sobreposicdo aos das fases normalmente presentes nas amostras
analisadas.
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3 Resultados e discussoes

3.1 Propriedades mecanicas

Os resultados das propriedades mecanicas determinadas ao longo do tempo sao
apresentados nas Figuras 6 (a; b). A Figura 6a apresenta a resisténcia média a tracao, a
partir da ruptura dos corpos de prova cubicos (1 cms3). Para cada idade, foram ensaiados
25 corpos de prova. Houve um pequeno acréscimo na resisténcia média a tragdo, saindo
de 5,2 MPa aos 28 dias para 5,4 MPa aos 90 dias, associado a propria hidratacdo do
cimento. Na idade de sete meses (210 dias), percebe-se uma queda de 3,7% na
resisténcia média a tracao (em relacéo ha 90 dias), provavelmente relacionada a formacéo
da etringita tardia, retornando a média observada aos 28 dias.

Estes resultados vdo de encontro aos de outros pesquisadores que ensaiaram a
resisténcia a tragdo em concreto, como Bronholo (2020) que ao analisar o ataque por DEF,
notou constancia desta propriedade até a idade de 90 dias e queda de 16% entre 90 e
270 dias. Oliveira (2022) observou comportamento semelhante, com redugdo na
resisténcia a tracdo apés os 90 dias de idade, chegando em 35% entre 90 e 365 dias,
maior da que observada neste trabalho e no de Bronholo até 270 dias.

(a) Resisténcia a tragiio- Resultados médios (b) Moédulo de Deformagio- Resultados médios
CPV - Cura Térmica CPV - Cura Térmica

6,50 6,50
é 6,00 5 6,00
g 55 2 500
g £ 5,63
g 543 | 541 S
£ 500 1 5,23 5,21 8 500 5,22
= @
@ =
z < 4,86
g 450 1 g 450

=
4,00 . . . . . . . 4,00
0 30 60 90 120 150 180 210 240 0 30 60 90 120 150 180 210 240
Tempo (dias) Tempo (dias)

Figura 6 — Resultados médios de resisténcia a tracao (a) e de médulo elastico (b) ao longo do tempo. As
barras representam o desvio-padréo de 25 medidas em corpos-de-prova.

A Figura 6b apresenta os resultados médios de modulo de deformacdo das pastas de
cimento ensaiadas a partir do ensaio PLT-LVDT nas idades de 28, 90 e 210 dias (7
meses). Os resultados médios do mdédulo elastico mostram a mesma tendéncia observada
para a resisténcia a tracao, ou seja, um ganho de 7,9% de 28 para 90 dias, seguido de
uma reducéo de 13,7%, de 90 para 210 dias.

Nos estudos de Bronholo (2020), foram ensaiados corpos de prova de argamassa e
concreto submetidos a cura térmica e o médulo de elasticidade foi determinado. Nos CPs
de argamassa nao foram observadas reducdes significativas entre 28 e 365 dias. Ja nos
CPs de concreto, a redugao observada no mesmo intervalo foi de 23%. Oliveira (2022)
por sua vez obteve reducdes na ordem de 68% entre 28 e 365 dias. Também, Schovanz
(2019) registrou reducdes bruscas no médulo de elasticidade, chegando a 76% de queda
entre 28 e 252 dias. Estes pesquisadores apontam que a reducdo no moédulo esta
diretamente atrelado as expansdes observadas nos concretos.
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3.2 Avaliacdes fisicas

Os resultados das avaliacdes fisicas ao longo do tempo séo apresentados nas Figuras 7
(a; b). A Figura 7a apresenta a expansao volumétrica dos corpos de prova prismaticos de
pasta de cimento avaliados até 7 meses. Entre as varias medic¢des realizadas aos 90 dias,
alguma retracdo quimica foi observada e pode ser esperada devido a evolugédo do grau
de hidratacao do cimento. A partir de 90 dias, os resultados indicam claramente evolucéo
da expansédo volumétrica relacionada a formacao de etringita tardia, conforme registros
por microscopia apresentados no item 2.4. A partir de 6 meses é notada expressiva
expansdo em todas as amostras avaliadas, e proxima de 1%, em média, aos 7 meses.

(@)

2,0%

(b) Aumento de massa Resultados médios

Expansao Volumétrica- Resultados médios CPV - Cura Térmica

CPV - Cura Térmica 0.8%

0,7%
o

1,5% 06%
1,0% 0,98%
0,85%

0,5%

0,4%

0,5% 0,36%
0,02% i 0,3%
0,0% =

05% 0,27%

Aumento de massa (%)

0,2%

Expansio Volumétrica (%)

0,1%

-1,0% 0,0%
0 30 60 90 120 150 180 210 240 0 30 60 90 120 150 180 210 240

Tempo (dias) Tempo (dias)

Figura 7 — Expansao volumétrica média (a) e aumento de massa (b) dos corpos de prova prisméticos de
pasta de cimento ao longo do tempo.

A Figura 7b presenta o ganho de massa dos corpos de prova prismaticos de pasta de
cimento no tempo. Ao contrario das outras propriedades, até 150 dias observa-se um
aumento de massa, e que pode estar relacionado tanto a evolucao do grau de hidratacdo
do cimento quanto a formacéo da etringita tardia. Ambos os fenbmenos implicam em
densificacdo da matriz cimenticia, até que a falta de espaco para acomodar a formacao
etringita tardia leve a fissuracéo e perdas das propriedades mecéanicas. Nesta andlise, a
reducdo das propriedades mecéanicas das pastas de cimento esta atrelada a crescente
expansao, mas, que, a partir de aproximadamente 150 dias, implica em processo de
fissuracdo das pastas, conforme observado no item 2.4, mais adiante, por meio das
avaliacOes microestruturais.

Este ganho de massa é esperado e citado por outros pesquisadores e nos estudos
analogos com corpos de prova de argamassas e concretos; como Bronholo (2020), que
obteve aumento de massa em argamassa na ordem de 0,69% aos 270 dias e 0,87% aos
365 dias. Ja em concretos, o aumento de massa foi de 0,77% aos 270 dias e 0,98% aos
365 dias.

3.3 Avaliagdes microestruturais

Por meio das analises por MEV, é possivel correlacionar os comportamentos fisicos e
mecanicos observados. A partir das investigacdes das amostras sob superficie de fratura,
pode-se observar a neoformacdo de cristais de etringita nos poros e na matriz, como
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mostrado na Figura 8, aos 28 dias de idade, e na Figura 9, com poros totalmente
preenchidos com etringita tardia, aos 210 dias de idade (7 meses).

g
.

o f ll 2 ".‘
‘,;./.F g " Rl

Det !>L . Il?'..L SEN W 0oy | VEGAD TESCAN .)c: SF « o SEN WV maww | : VEGAD TESCAN
WD 550 mm GEM MAG: 230 x 200 ym WD tE 0 mm HSEMMAG: 180 hs P pm
View [ietd! 120 mm MiHA ELETROSAAS FURNMAS View Neid. 249 pm NithA ELETROSAAS FURNAS
Figura 8 — Andlise por MEV — CPV Cura Térmica — 1 més. (a) Poros com preenchimento parcial com
aglomeracgdes de etringita e (b) forma¢des massivas da etringita na pasta.

Ot 58 « 8L SEN W Ay | VEGAS TESCAN Ot 58 « oK SEN WY maw | VEGAD TESCAN

WO 50 mm SEMMAG: 150 ks 108 ym WD 550 mm HSEMMAG: 180 hs P pm
View Tiehd . 328 NitHA ELETROSAAS FURNAS View Nieid. 249 NIHA ELETROSAAS FURNAS

Figura 9 — Analise por MEV — CPV Cura Térmica — 3 meses. (a) Poro totalmente preenchido com
etringita e (b) formagdes massivas da etringita em grande area na pasta.
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A partir das imagens apresentadas, obtidas pela analise por MEV, verifica-se que houve
uma evolucéo da quantidade de etringita tardia depositada nos poros da pasta, indo ao
encontro dos demais resultados apresentados.

Nas analises por difratometria de raio X (DRX), também se percebe evolugdo da
guantidade de etringita nas amostras avaliadas, bem como o consumo da portlandita e
reducédo da katoita. A Tabela 2 apresenta as quantidades das fases observadas e obtidas
pelo método de Rietveld nas idades de 28, 90 e 210 dias de idade.

Tabela 2 — Andlise quantitativa das fases por Rietveld — CP V.

. . . . Quantidades por Rietveld(%)
Fase mineral Composic¢do, em 6xido Ficha COD - - -
28 dias 90 dias 210 dias
Portlandita Cal.0002.00H2.00 96-100-8782 13,6% 10,2% 10,2%
Calcita Ca6.00C6.00018.00 96-900-9669 6,2% 6,1% 4,7%
Etringita Al4.00Ca12.00099.36S6.00 96-901-1104 2,7% 2,7% 3,9%
Katoita Ca24.00Al116.00Si5.54096.00 | 96-155-2363 5,0% 4,0% 3,4%
Brownmillerita Ca8.00Fe3.69A14.31020.00 96-900-3352 3,2% 1,7% 1,4%
Larnita Ca8.00Si4.00016.00 96-901-2795 12,3% 12,3% 11,8%
Amorfo: 57,1% 63,1% 64,6%
RWP: 6,870 5,821 6,436
Goodness of Fit: 3,267 2,246 2,498

A Figura 10 apresenta os teores encontrados ao longo do tempo e em area acumulada.

Grafico de area acumulada - Analise Quantitativa
100%
90%
80%
70%
60%

50% . .
40% Brownmillerita

Portlandita
H Calcita
Etringita

B Katoita

Teores (%)

30% B Larnita
20% Amorfo
10%
0%
Idade (dias)

Figura 10 — Analise quantitativa por Rietveld a partir dos difratogramas no tempo em area acumulada.

Percebe-se através das analises de DRX que o teor de etringita se manteve constante
entre as idades de 28 e 90 dias, e aumentou na ordem de 44% entre as idades de 90 e
210 dias, 0 que corrobora com a hipotese de sua neoformacéo a partir da cura térmica e
intensificacdo aos 7 meses. Pode-se notar também alteragfes discretas em outras fases
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observadas, como a reduc¢éo da portlandita, podendo também estar correlacionado ao seu
consumo e participacdo na formacao da etringita tardia.

4

Conclusoes

A partir dos resultados obtidos e discussdes apresentadas, as seguintes conclusées
podem ser tomadas:

a tendéncia de queda da resisténcia mecanica dos corpos de prova a partir da idade
de 3 meses sugere que a etringita neoformada ocupou 0s poros da pasta e exerce
esforgos internos que levam ao inicio da fissuragéo da pasta de cimento;

0 aumento de massa observado nos corpos de prova até a idade de 90 dias indica
relagdo com a neoformacgao da etringita tardia e a densificagdo dos poros, seguido
pelo inicio de fissuracdo da pasta e consequente reducédo da densidade aparente
do corpo de prova. Os indices de expansédo observados também tendem ao mesmo
fenbmeno;

as analises por MEV e DRX indicam aumento do volume de etringita tardia ao longo
do tempo. Essa verificacao vai de encontro com a tendéncia de aumento de massa
vistas nos corpos de prova submetidos a cura térmica;

0 método de ensaio PLT-LVDT, em pastas de cimento, se mostrou apto para a
verificagdo do dano caudado pela DEF em corpos de prova de pequenas
dimensdes. Notou-se que com pouca quantidade de cimento (cerca de 2 g por
corpo de prova), foi possivel analisar as caracteristicas mecénicas, fisicas e
microestruturais dos corpos de prova frente ao avanco da DEF. Além disso, a
analise mineralégica quantitativa feita em pasta pura aumenta a concentracao de
etringita detectada quantitativamente, em condicbes melhores que quando
testadas em argamassas e concretos (contendo agregados), trazendo um melhor
entendimento do comportamento do tipo de cimento frente a DEF.
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