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RESUMO

O sulfato de calcio que existe sob forma de digi@pu gesso (CagQH20), de hemidrato ou gesso
de Paris (CaSgL/2H20) e anidrita (CaS{h) € um produto que tem inUmeras aplicacdes coaigrci
Entretanto, possui um fator limitante que é sualslidade & 4gua. Dentro deste contexto, a pesquisa
tem por objetivo a valorizagdo de fontes altermatide sulfato de céalcio em argamassas fluidas
autonivelantes, utilizando como aglomerante o ctmaluminoso. Essas misturas onde séo utilizados
cimento aluminoso e sulfato de calcio sdo denoraisae sistemas etringiticos, sendo este o principal
hidrato formado de sua reagdo com agua. A formdedetringita & curto prazo resulta em pega e
endurecimento rapido e também permite a utilizalgioaterial em poucas horas. Entretanto, um dos
desafios consiste ndo s6 numa formulacdo otimizads, também identificar se a matriz formada é
passivel de degradacao em 4gua. Em estudo conitasidtética percebe-se que com 5% de cimento
aluminoso a argamassa ja apresenta uma certa mejhanto a insensibilizagdo a 4gua ap0s ensaio de
degradacdo por ciclos de imersdo e imersdo-seca@erando se adiciona, além do cimento
aluminoso, 12% de escoéria de alto-forno os resodtadfio ainda melhores. Os resultados da analise
térmica diferencial (ATD) e da difracdo de raios(DRX) mostram que a escoéria de alto-forno é
ativada na hidratacdo da anidrita formando uma maigantidade de gesso, gerando uma
microporosidade e favorecendo uma melhor resistééndegradacao. Ainda, através da microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) foi possivel obsevdéormacao da etringita nas amostras com escéria
de alto-forno curadas durante 28 dias. A pesquigiaamostra que ativadores tais como Ca(3H)
sulfato de potassio sdo extremamente importantesgpativacdo da hidratacdo da anidrita que € um
material de pega lenta.

Palavras-chave: cimento aluminoso, sulfato de @adggamassa autonivelante.



1 INTRODUCAO

A constante inovacao tecnoldgica trouxe a indusgiaonstrucdo materiais cada vez mais complexos.
Atualmente, uma grande quantidade de produtos & dasimento estdo disponiveis, sendo que o
cimento Portland é o aglomerante hidraulico mameuwu. Entretanto, alguns estudos sédo conduzidos
com misturas ternarias de cimento Portland, cimahiminoso e sulfato de célcio empregados com o
intuito de acelerar a pega e resisténcia a patfodnacéo da etringita (Kighelman (2007) ; Lambere
(2005)). Esses sistemas sdo conhecidos como &tasyja que a etringita é o principal hidrato
formado. A producdo desses materiais visa 0 degnlgtilizacdo a curto prazo, tendéncia mundial
num modelo de economia em que o fator tempo équeci

O sulfato de célcio que existe sob forma de didi@ou gesso (CagQH20), de hemidrato ou gesso
de Paris (CaSgL/2H20) e anidrita (CaS{h) € um produto que tem inUmeras aplicacdes coaigrci
Um fator limitante da aplicacdo do sulfato de aakeisua solubilidade a agua. Desta forma, algumas
pesquisas vem sendo conduzidas abordando a intisagén do sulfato de calcio em agua, visando a
melhoria dessa caracteristica (Kuryatnyk, 2007).

A hidratacdo da anidrita ortorémbica implica nanfacdo do sulfato de célcio di-hidratado (gesso),
conforme reacdo abaixo:

CaSQ + 2H,0 — CaSQ.2H,O

A capacidade da anidrita reagir com agua e seftramar em gesso € o encorajamento de sua
utilizacdo em produtos de construcdo. Entretaree-de ressaltar que esse processo de conversao em
gesso € bastante lento. A reatividade da anidoidie ger melhorada através da utilizacdo de atieador
(Sievertet al, 2005).

Os ativadores sdo os produtos seguintes: a) saéasiddio (Nz5O, et NaHSQ), de potassio (SO,

et KHSQ), de aluminio (A(SQy)s), de zinco (ZBSQy), de ferro (FeSg) e ainda sulfatos duplos como
KAI(SO,),; b) bases : cal Ca(Ok)oda NaOH ; c) o clinquer de cimento Portlando®s granulada,

o cimento de alto-forno, as cinzas volantes derlggmicas em cal, os clinqueres com alto teor de
sulfato.

O mecanismo de agdo dos ativadores, no caso dasosulé a formacdo de um sal duplo do tipo
singenita, por exemplo (Ca%®,S0,.H,0), no caso do emprego dg30,. Na presenca de,RO,, a
hidratacdo da anidrita para a formacdo do gessfoécada consideravelmente e a morfologia de
cristalizacdo do gesso muda (Murat, 1977).

O cimento aluminoso é composto de aproximadamed®e de alumina, 40% de calcio, 15% de
Oxidos ferrosos e férricos e 5% de silicio, ainddgm estar presentes também pequenas quantidades
de TiO,, de MgO e alcalis (Neville, 1997).

A diferenca fundamental entre o cimento Portlaral @mento aluminoso € a sua natureza ativa que
conduz a pega e endurecimento. O cimento Portanttm como 6xidos principais o célcio (CaO) e
o silicio (SiQ), sob a forma de silicato tricalcico e dicalci€iag et GS). A partir de sua reacdo com
agua, os principais hidratos formados séo o dilidat calcio hidratato (CSH) e o hidréxido de célcio
(CH). O cimento aluminoso contém CaO g@lcomo 6xidos principais que se combinam e originam
o0 aluminato monocalcico (CA) que reage com aguarmmd o aluminato de calcio hidratado
(Scriveneret al. 1999.

A hidratac@o de misturas a base de sulfato deocélcimento aluminoso foram estudadas por varios
autores (Lamberet, 2005; Evju e Hansen, 2005; Higée, 2007; Fernandez-Carrasco e Vazquez,
2009; Onishi e Bier, 2010) com diferentes tipossdiato de célcio, ja que sua taxa de dissolucéo é
um parametro essencial para a morfologia e dis¢@louespacial dos hidratos. Os estudos mostram
que a formacgéo da etringita e do gel de gibsitasjAElgem a hidratacdo de misturas de cimento
aluminoso e sulfato de calcio.

Quando o sulfato de calcio se esgota a etringitke peagir com a fase aluminato anidra e formar o
monosulfato. O desenvolvimento dos hidratos depdadeproporgdes relativas e do tipo de sulfato de
célcio utilizado (hemidrato, gesso ou anidrita)mberet (2005) coloca em evidéncia dois casos:



. Cimento aluminoso/ « sulfato de calcio rapido »ségeou hemidrato): o sulfato de
célcio é mais rapidamente solubilizado em relagialaminato de célcio, assim a solucdo
torna-se rica em CGaet SQ? e deficiente em Al. Cristais de etringita chamados de « short
stubby » se formam preferencialmente na supedixsegraos do cimento.

* Cimento aluminoso/ « sulfato de célcio lento » data): o aluminato de calcio
hidratado se solubiliza mais rapidamente do quelfats de célcio; a solubilizagdo do
sulfato de célcio é um parametro limitante (solupdbre em S¢¥) e ela conduz ao
crescimento de longas e finas agulhas de etringita.

As argamassas autonivelantes séo bastante difsnelidamumente utilizadas em muitos paises, como
por exemplo, na Franca. Esses materiais autontesl@mssuem como caracteristica principal a pega e
edurecimento rapido (permitindo trafego de pessopartir de 1 dia) e superficie plana e lisa. Sdo

produzidos, de forma geral, & base de sulfato tldocéespecificamente a anidrita, apresentando

desempenho mecénico a compressao de aproximada®@ekitiea e a flexdo de 4 MPa aos 28 dias de

cura.

s

Assim sendo, o intuito da pesquisa € valorizardente sulfato de calcio para a produgdo de
argamassa autonivelante. O presente artigo apaessmesultados iniciais da pesquisa obtidos & part
de uma anidrita residual.

2 OBJETIVO

O artigo tem como objetivo apresentar os resultddmsais sobre a insensibilisacdo a agua de
misturas a base de cimento aluminoso e anidritatsia.

3 METODOLOGIA
3.1 Preparacgdo das argamassas autonivelantes
Para a preparagdo das argamassas autonivelaseguastes procedimentos foram adotados:

¢ Com a cuba da argamassadeira seca adicionam-s& dedmateriais secos: areia, cimento,
sulfato de célcio e aceleradores em p6. A mistufaitd em velocidade lenta durante 1
minuto.

« Em seguida, adiciona-se a agua e o aditivo sustifidante liquido. O superplastificante
liquido é previamente diluido na 4gua de misturativa-se por mais 1 minuto em velocidade
baixa.

« Ao término dos 2 primeiros minutos, desliga-se gawmrassadeira e homogeneiza-se
manualmente todos os materiais dentro da cuba cauxitio de uma espéatula. Em seguida,
mistura-se em velocidade baixa por 30 segundos.

3.2  Trabalhabilidade (Flow)

O ensaio de consisténcia baseia-se na norma inghtd2706. Utiliza-se um cone de 7 cm de altura
com diametro superior de 5,5 cm e inferior de %tb © cone é disposto ao centro de uma placa
plexiglas e preenchido com a argamassa autonieel@ntone é retirado de uma so vez verticalmente,
a argamassa espalha-se na placa permitindo a namlideis didametros, dos quais resulta uma média
da medida do espalhamento.

Para o ensaio de consisténcia em argamassas a&laobds esse procedimento deve ser repetido a
cada 30 minutos, remisturando a mistura em argaueaisa com velocidade lenta por 30 segundos. O
ensaio tem duracéo de 3 horas. Os resultados afades representam a média da consisténcia em 3
horas.

3.3 Resisténcia a compressao

Corpos-de-prova prismaticos de dimenséao 4 x 4 emi6sao utilizados para o estudo das resisténcias
mecanicas obtidas pelas argamassas autonivelapi@s.24 horas da mistura os corpos-de-prova séo
desmoldados e conservados em sala climatizadadaantemperatura de 20 + 2°C e umidade relativa
superior ou igual a 50 %.

A resisténcia a compressao € verificada nas iddelésdia, 7 e 28 dias.



3.4 Sensibilidade a agua

Os ensaios de degradacéo em agua sao efetuadd®8aghds de cura das argamassas autonivelantes.
O procedimento € baseado na tese de Kuryatnyk 2007

A taxa de degradacdo das misturas devido a acawitoagressivo (aAgua) e a influéncia dos ciclos de
imersdo e imersdo-secagem sao definidas comociioetatre a resisténcia mecanica do material apés
0s ensaios de imersdo e/ou imersdo-secagem at@mnes em 28 dias.

_ R(28dias) — R(ensaio3

R(28dias)

R(ensaiog : Resisténcia mecanica das amostras apos 28 rdexsas em agua ou 28 ciclos de
imersdo-secagem.
R(28dias) : Resisténcia mecanica das amostras apés 28 dias.

Se o coefficienk é superior & 0 : a estrutura do material é degeadad

Quandok é inferior ou igual a 0 : material considerado camsistente a acdo da 4gua ou a influencia
dos ciclos de imersdo-secagem.

3.4.1 Ensaio de imersdo

Inicialmente, para o ensaio de imersao, determeraimiassa do corpo-de-prova apos 28 dias de cura.
Posteriormente, este mesmo corpo-de-prova deveigarsto em um recipiente e imerso com agua
destilada. A massa da amostra deve ser determiliadamente durante os 28 dias de ensaio. As
informacdes sobre absor¢cdo ao longo do tempo dédaskdiariamente, podendo-se plotar uma curva
acumulada referente a absorcdo de agua. Ao fisaR8alias de imersdo a amostra é retidada da agua
e sua resisténcia mecénica é verificada apés 24 hestando a amostra ainda Umida.

3.4.2 Ensaio de imersdo-secagem

Para o ensaio de imersdo-secagem determina-sesa mhascorpo-de-prova apos 28 dias de cura, e
posteriormente coloca-lo em estufa a 35°C duramerindo de 8 horas. Apds esse tempo na estufa o
corpo-de-prova deve ser disposto em um recipieriteeeso com agua destilada durante 16 horas.
Esse procedimento deve ser repetido diariamenteatipletar 28 ciclos de imersdo-secagem. A
massa da amostra deve ser mensurada diariameatgalos 28 ciclos de imersdo-secagem. Ao final
dos 28 ciclos de imersao-secagem a amostra édatitlaagua e sua resisténcia mecéanica é verificada
apos 24 horas, estando a amostra ainda umida.

3.5 Estudo da microestrutura das argamassas autonivelaes

O estudo da microestrutura foi conduzido em pasta, sendo moldadas amostras em micro cilindros
de 2 cm de didmetro e 4 cm de altura. A relac@a/aglido utilizada é igual a 0,33, escolhida adien
evitar qualquer sedimentacéo e obter uma consiaténmal (norma francesa NFP 15-402).

As amostras sdo conservadas em condi¢cdes endddenaste 28 dias em sala climatizada a
temperatura de 20°C e umidade de 50%. Para ishe, Zphoras da data de moldagem as amostras sdo
embaladas em filme PVC e posteriormente inseridasa&co plastico, minimizando ao maximo a
entrada de ar.

As seguintes técnicas foram utilizadas para a smalia microestrutura: difracdo de raios-X,
microscopia eletrénica de varredura (MEV), an&éseica diferencial (ATD), infravermelho.

4 MATERIAIS E MISTURAS

Foram estudadas argamassas autonivelantes proslgpicieanidrita sintética proveniente da industria
de acidos fortes.



A fim de verificar a insensibilizag8o a agua port@alo sulfato de calcio, fez-se uma substituigéo e
massa de sulfato de célcio por cimento aluminotordém filer calcério e escoria de alto forno. A
analise quimica do cimento aluminoso € apresemadabela 1.

Tabela 1 — Analise quimica do cimento aluminoso

Perda
% SiO, | Al,O;3 | F&O3 | CaO [ MgO | K,O [Na,O | SO; | TiO, [MnO | P,Os| ao
fogo
Cimento 4,15 | 39,86 | 1596 | 37,19| 06 | 0,1 | 0,06 | 0,1 | 1,88 0,35 0,27| 0,28
aluminoso

Como a anidrita é uma material de pega lenta faridlimados como aceleradores sulfato de potassio e
cal, em percentual de 1% em relacdo a massa deneglote. Uma goma para estabilizacdo da
reologia foi utilizada numa dosagem de 0,04% erad@ misturas.

Dois superplastificantes foram utilizados, um métaco (M) e um policarboxilico (P).
A relacdo agua/aglomerante foi mantida em 0,5 foala@s as misturas.
O proporcionamento dos materiais utilizados nasungis consta na Tabela 2.

Tabela 2 — Proporcionamento dos materiais nas mistas

% M1 M2 M2A M3 M4
Anidrita sintética 100 95 95 83 83
Cimento aluminoso - 5 5 5 5
Filer Calcério - - - - 12
Escoria de alto forn - - - 12 -
Sulfato de potassio| 1 1 1 1 1
Cal 1 - 1 1 1
Superplastificante M M P P P

5 RESULTADOS
5.1 Consisténcia e resisténcia a compressao

Na Tabela 3 sdo apresentados os resultados detéowsh e resisténcia a compressao das argamassas
autonivelantes produzidas com anidrita sintética.

Observa-se que o superplastificante melaminicdteesm uma maior consisténcia, entretanto retarda
a pega ja que as argamassas — M1 e M2- quandaditste foi utilizado apresentaram resisténcia em
idade de 1 dia com valor inferior a 1MPa.

Com o superplastificante policarboxilico a consisi& manteve-se entre 20 e 21 cm e todas as
misturas onde foi utilizado — M2A, M3, M4- e apnesgam melhor resposta mecanica, mesmo que
com valores de resisténcia ndo muito altos, apba de cura.

Os resultados mostram também que o acréscimo idéeresa ocorre principalmente até os 7 dias de
cura e apos esse periodo nao foi verificado umaeelresisténcia significativo.

A presenca de cal auxilia no ganho de resistérasgnmeiras horas. Na mistura em que a cal nao foi
utilizada a resisténcia a compressao foi inferitrMPa, passando para 2,5 MPa na mistura M2A com
adicao da cal.



Tabela 3 — Caracteristicas de consisténcia e redéigtia a compressdo das argamassas autonivelantes

% M1 M2 M2A M3 M4
Consisténcia média (cm] 23,5 22 20 21 21
Resisténcia a compressao (MPa
1 dia - 0,8 2,5 2 1,1
7 dias 18,7 15,6 16,7 17,9 12,7
28 dias 18,3 | 16,5 17 20,2 13,3

Figura 1 — Espalhamento obtido pela argamassa autiwelante M1 no tempo T=0

5.2

Avaliagdo da sensibilidade a agua

A absorcdo de agua apresentada pelas misturasngo os 28 dias do ensaio de imersédo é
apresentada na Figura 2. A mistura M2, sem caksaptou maior absor¢cdo de 4gua ao longo do
ensaio. As misturas ternarias com escoria de atteof(M3) e filer calcério (M4) apresentaram uma

absorcao constante até os 12 primeiros dias deoemsastrando posteriormente uma reducdo na

absorcao de agua.

< 2,0

Figura 2 — Absorgdo de 4gua ao longo dos 28 dias eesaio de imersao

ApOs o0s ensaios de imersdo e imersdo-secagema amistra que apresentou uma degradacao que
pode ser observada visualmente foi a M2. Na Figwhserva-se o empenamento sofrido pelo corpo-
de-prova prismatico, e ainda, a fissuracao logs apdamada superficial que é formada em funcao do

superplastificante.



Figura 3 — Empenamento e fissuracdo observada na M2

A resisténcia & compressdo apresentou uma queddicsitiva apds os ensaios de sensibilidade,
mostrando como as amostras sdo degradadas peladac@&gua. Os valores de resisténcia a
compressao, bem como, o coeficiente k calculad@agéesentados na Figura 4.

Percebe-se que a subtituicdo da anidrita por 5%imento aluminoso consegue insensibilizar a
anidrita, entretanto essa dosagem pode ndo estdw aeadequada ja o coeficiente k para as amostras
M2 e M2A é igual a 5,1 e 6,9 no ensaio de imers&bee 6,9 para 0 ensaio de imersdo-secagem,
respectivamente.

Verifica-se que o melhor resultado foi obtido quadanidrita foi subtituida por 12% de escéria de
alto forno e 5% de cimento aluminoso, obtendo-secasficiente k igual a 4,8 e 4,7. Um ajuste na
dosagem dessa mistura ternaria pode melhorar miaaa sensibilidade da anidrita em agua.

24,00
22,00 [ mw1 ®mM2 oOwm2a M3 sM4 |
20,00 |
18,00 -
16,00 -
14,00 1
12,00 1
10,00 {
8,00
6,00
4,00
2,00 -
0,00

Compressao (MPa)

§
§
.
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Figura 4 — Resisténcia a compressédo das misturassa28 dias de cura (Rc28d), apds 28 dias de imers#n
agua (Rdepois_imersao) e ap0s 28 dias de imersaseeagem (Rdepois_im_secagem)

5.3 Andélise térmica diferencial

A Figura 5 apresenta os resultados da analisedardiierencial. A analise permite seguir os efeitos
térmicos associados a desidratacdo do materialngesio nas seguintes condi¢des: faixa de
temperatura de 20 & 1100°C com velocidade de 16f@muto.
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Figura 5 — Analise térmica diferencial das argamass autonivelantes a base de anidrita

A andlise dos termogramas mostra a decomposi¢cgessm conforme a seguinte equagéo:
150°C 180°C

CaSQ.2H,0 — CaSp1/2H0 ——* CaSO

(Gesso) (Hemidrato) idkita)

Nas misturas observa-se a decomposi¢cédo do gessacque em temperatura entre 164-200°C onde
1,5 moléculas de agua se evaporam (formacao dodreto)i e em seguida a 200°C ocorre a
evaporacdo de 0,5 molécula de 4gua restante (figémata anidrita solavel).

A temperatura de 135°C verifica-se um pico corredpate a decomposicdo da etringitgAS&3Hs,
com 32 moléculas de agua.

Uma pequena perturbacao € verificada a 275°C nmuktra presenca da gibsita (4hha mistura M2
que nado possui cal como constituinte. Isso confianemuacao de hidratacdo das misturas compostas
por gesso e aluminato de célcio (principal faseid@nto aluminoso):

3CA+ 3CSH, + 32H— CeASsH3, + 2AH,

Como a presenca da cal acelera fortemente as se2ag8grimeiros minutos de hidratacédo, o pico de
decomposicdo da etringita a 135°C é bem evidenteistara M2A com cal.

CA+ 3CSH, + 2CH + 24H— CsAS3Hs,

A decomposic¢éo da calcita (Cagj@oi verificada a uma temperatura de 815°C naurésM4, sendo



este pico caracteristico em misturas com filerécaic

Na mistura com escéria de alto forno, M3, o picofdenacdo da etringita ndo se mostra com
evidéncia, pois uma parte do gesso ativa a reag@sabria ao invés de formar a etringita e o p&o d
decomposicdo se superpde. Essa ativacido da eBmocianstatada no termograma realizado com a
escoria de alto forno anidra e a mistura anidrguo pico caracteristico de decomposicao daiascor
a 870°C nao foi verificado na mistura apés a hidrad (Figura 6).
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Figura 6 — Termograma da ativacao da escdria de altforno
5.4 Difragdo de raios — X

A difragéo de raios-X revela que o principal pradde hidratagdo das misturas € o gesso, sendo 0s
picos principais a@= 11,69°, 20,75°, 29,13° et 31,18° (Figura 7).ifea-se também a anidrita ainda
anidra em todas as misturas. Ainda, verifica-sal@ta na mistura M4 com filer calcario.
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Figura 7 — Difratogramas das misturas estudadas

Na Tabela 4 a média dos 4 principais picos do ges8dos na difracdo de raios-X. Observa-se que a
cristalizacdo do gesso € inferior na mistura M4fiomando mais uma vez a ativacao da escéria de
alto forno pelo gesso, como verificado na anaésenica diferencial (Figura 6).

Tabela 4 — Média das intensidades dos 4 principascos do gesso

Mistura Intensidade dos picos Média

M1 680 ; 1147 ; 1058 ; 65( 883,75
M2 7701158 ; 1001 ; 573 875,50
M2A 588; 1113, 957 ;545 800,75
M3 261,787 ;704 ;494 561,50
M4 521 ;1026 ; 913 ; 540 750,00




5.5  Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

Através da observacao fepp@lo microscopio eletrénico de varredura [-se visualizar uma grant
cristalizacdo de gesso e também a anidrita aindthaarcinfirmando os resultados difracdo de
raiosX. A cristalizacdo do gesso foi beneficiada peleitefdo sulfato de potassioilizado como
catalizador para sua formacao e isso foi constafrdwés da formacado da singenita que é um si
duplo de calcio e potassio.

Com excecédo da amostra M1 constituida somenteiddgtanndo possuindo fonte de aluminio pa
formacdo da eitngita, em todas as demais amostras foi verificadaistalizacdo da etringita. [
amostra M3 com escéria de alto forno ja foi podshbservar as agulhas de etringita, enquantc
demais constatose o inicio da cristaliza¢cdo com particulas colisi
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Figura 8 —(a) Mistura M1 com a cristalizacdo da singenita e@gesso (b) Mistura M3 com a cristalizaca
das agulhas de etringita

f- - .
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6 CONCLUSOES

O superplastificante utilizado argamassa autonivelanieflencia na consisténcia, pois maio
valores foram obtidos com o superplastificante méil&co. Entretanto, ele retarda a pega
fornecendo resisténcia apés 1 dia de ¢

A presenca da cabs misturas proporciona um ganho de resisténcialadss iniciais
O sulfato de potéssio € eficiente pois fiecea formagéo do gesso e conduz a formacao da sia

A insensibilizacdo do sulfato de célcio pode sdrdabatravés de sua substituigparcial em massa
por cimento aluminoso. A mistura M1 (100% anid, ap0s o ensaio de imerséapresentou um
coeficiente de degradacaoigual a 7,1 jA com uma substituicdo de 5% por cimento alusona
coeficiente passou a 6,9 e ainda, quando ut-se também a escoéria de alto fo o coeficiente k
passou para 4,8.

A escoria de alto forno é ativada por uma partgekso formado ao longo da hidrata¢éo, condu:
a uma insensibilizacdo mais efic

Esses resultados sdo motivadores a continuidagesquisa e estudo de uma dosagem ideal p
insensibilisacdo do sulfato de célcio em argamaasamivelantes com utilizacdo da escoéria de
forno.
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