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RESUMO

O cimento Portland é um ligante hidrdulico, obtido pela moagem de clinquer Portland com
adicao uma ou duas formas de sulfato de cdlcio durante o processo de producdo. O cimento
Portland comum com adi¢do (CPI-S), além das matérias-primas citada acima, tem adi¢ao de 6
a 10% da massa a ser processada na moagem de cimento de material carbondatico contendo no
minimo 75% de CaCOs. Na etapa de moagem de cimento € adicionada ao clinquer a gipsita
com a finalidade de retardar a reacdo de hidratacdo do aluminato tricdlcico (C3A), que € o
constituinte do clinquer que apresenta maior reatividade com a dgua, tendo como fungdo
basica controlar o tempo de pega do cimento. Além da pega do cimento, outro
comportamento que se destaca no cimento CPI-S, é a falsa pega, denominagdo dada ao
enrijecimento prematuro anormal do cimento em poucos minutos apds a adicdo de 4gua.
Alguns fatores podem ocasionar falsa pega no cimento Portland CPI-S, dentre eles, o tempo
de armazenamento do cimento em silos e a temperatura de moagem do clinquer ou cimento.
O aumento de temperatura ocasiona a desidratacdo do sulfato de cdlcio dihidrato formando o
hemi-hidrato (CaS04.0,5H20) ou anidrita (CaSO4), podendo ocasionar a falsa pega. Neste
trabalho, a influéncia da temperatura de moagem do clinquer (100, 105, 110, 120 e 130°C) e
do tempo de armazenamento do cimento no silo (30, 60 e 120 min) no comportamento de
falsa pega do CPI-S foram estudadas. Andlises fisico-quimicas, TG/DTG, FRX e DRX foram
utilizadas como andlises complementares aos ensaios de falsa pega do CPI-S. Foi verificado
que temperaturas acima de 110°C e tempo de armazenamento acima de 60 min do CPI-S sédo
condic¢des que favorecem a falsa pega do CPI-S.

PALAVRAS-CHAVE: Falsa pega, cimento Portland CPI-S, temperatura de moagem, tempo
de armazenamento.



ABSTRACT

Portland cement is a hydraulic binder obtained by grinding Portland clinker with the
addition of one or two forms of calcium sulfate during the production process. The standard
Portland cement with addition (CPI-S), besides the raw materials quoted before, has an
addition of 6 to 10% of mass to be processed in cement grinding of carbonate material
containing at least 75% CaCOs. In the cement grinding stage gypsum is added to the clinker
for the purpose to delay the reaction hydration of tricalcium aluminate (C3A), that is the
constituent of the clinker features the biggest reactivity with water, with the basic function of
controlling the cement setting time. Besides the cement setting, another behavior that stands
out in the CPI-S cement is the false setting, when cement stiffens prematurely in a few
minutes after adding water. Some variables could cause false setting on the CPI-S Portland
cement, among them cement storage time in silos and the clinker milling or cement
temperature. The temperature increases cause calcium sulfate dihydrate to dehydrate, forming
hemihydrate (CaSO4.0.5H20) or anhydrite (CaSO4), which causes the false setting. In this
study, the influence of clinker milling temperature (100, 105, 110, 120 and 130°C) and the
cement storage time in silo (30, 60 and 120 min) was studied regarding CPI-S false setting
behavior. Physicochemical analysis, TG/DTG, XRF, and XRD were applied as
complementary analyses for the false setting of CPI-S assays. It was verified that
temperatures above 110°C and cement storage above 60 min of CPI-S are conditions that
favor the false setting of CPI-S.

KEYWORDS: False setting, CPI-S Portland cement, milling temperature, cement storage
time.
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1 INTRODUCAO

Cimento pode ser descrito como um material com propriedades adesivas e coesivas
que o fazem capaz de unir fragmentos minerais na forma de uma unidade compacta.
Atualmente € o segundo elemento mais consumido no mundo (LOPES et. al., 2018). De
acordo com a NBR 16697 (2018) ha 11 tipos de cimento Portland comercializados hoje no

Brasil.

O cimento Portland nada mais é do que um ligante hidraulico, obtido pela moagem
de clinquer Portland, ao qual se adiciona, durante a fabricacdo, uma ou duas formas de sulfato
de calcio. O cimento Portland comum com adi¢do — CPI-S, além das matérias-primas citadas
acima, tem adicdo de material carbonético, contendo de 6 a 10% em massa a ser processada
na opera¢do unitdria da moagem de cimento (PILAR et. al., 2016; DEMIRHAN et. al., 2019)
e conter no minimo 75% de CaCOs3; (NBR 16697, 2018). Na etapa de moagem de cimento
diversos parametros quimicos, fisicos e mecanicos devem ser controlados segundo NBR
16697 (2018). Dentre estes parametros, a temperatura de moagem de clinquer ou temperatura
do cimento, pode ocasionar alteracdes em seu comportamento fisico-quimico. Nesta etapa €
adicionada ao clinquer a gipsita, ajudando a retardar a reacdo de hidratacdo do C3A, que é a

fase do clinquer que apresenta maior reatividade com a dgua.

As reacdes pelas quais o CPI-S se torna um material aglomerante acontecem na
pasta, constituida pela adi¢do direta de algumas moléculas de dgua e cimento. Em outras
palavras, a presenca de dgua e dos silicatos e aluminatos presentes no cimento formam
produtos hidratados que, com o tempo, resultam em uma massa firme e resistente. De acordo
com Neville (2016) e Andrade (2017), o processo de hidratacdo do cimento € extremamente
complexo e ndo € totalmente compreendido, existindo vdrias teorias sobre alguns dos

fendmenos envolvidos.

Entre os diversos produtos da hidratacdo do CPI-S, pode-se destacar as reagdes de
hidratacdo dos silicatos, hidréxido de cdlcio e dos aluminatos. Os dois silicatos de célcio,
denominados de silicato tricalcico ou alita (CsS) e silicato dicalcico ou belita (C2S) sdo os
principais compostos constituintes do cimento, sendo que o primeiro sofre hidratagdo muita

mais rdpida do que o segundo (NEVILLE e BROOKS, 2013).

Além disso, os dois silicatos calcicos, durante sua hidratagdo formam o silicato

célcico hidratado (C—S—-H) que desempenha um papel dominante na determinagdo das
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propriedades mecanicas, fisicas e quimicas do concreto (GARTNER et. al., 2017). O C-S-H
normalmente compde de 50% a 60% do volume de sélidos em uma pasta de cimento
completamente hidratada, sendo, portanto, a fase mais importante, determinando as
propriedades da pasta. Ao contrdrio do C-S—-H, o hidréxido de cdlcio tem a sua
estequiometria definida, Ca(OH); e constituem de 20 a 25% do volume de sélidos na pasta de
cimento hidratado. J4 a reacdo de C3A com a dgua € imediata, formando hidratos cristalinos,
como o0 C3AHs (hidrato de aluminato tricélcico), C4AH19 (quarto hidrato de aluminato de
cdlcio) e C2AHg (hidrato de aluminato dicdlcico), com a liberagdo de uma grande quantidade
de calor e ocupam cerca de 15 a 20% do volume de sélidos em uma pasta de cimento
hidratada (NEVILLE, 2016). Para o CPI-S € relevante ndo s6 a hidratacdo do Cs3A, mas
também a hidratacdo deste composto na presenga de gipsita, responsdvel pela desaceleracdo

da reagdo de hidratacdo e a pega instantanea do cimento (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

A pega refere-se a passagem da pasta de cimento de um estado fluido para um estado
rigido — em que a pasta adquire certa consisténcia que a torna imprépria a um trabalho, onde o
processo fisico-quimico ocorre por meio de reagdes exotérmicas. O inicio de pega € o comego
da perda da plasticidade da mistura entre a d4gua e o cimento, acompanhada da elevacdo da
temperatura da pasta. J4 o fim de pega é quando a pasta deixa de ser deformada por uma

pequena carga e comega a formar um bloco rigido.

Além da pega, outro comportamento que se destaca no cimento CPI-S, € a falsa pega,
que € a denominag¢do dada ao enrijecimento prematuro anormal do cimento em poucos
minutos apds a adicdo de 4dgua. A falsa pega difere da pega instantinea, jJ4 que ndo ha
liberacdo de calor importante (NEVILLE, 2016). Quando o C3A do cimento € de baixa
reatividade, como € o caso do cimento parcialmente hidratado ou cimentos carbonatados que
tenham sido armazenados de forma inadequada, e a0 mesmo tempo uma grande quantidade de
gesso estd presente no cimento, a solucdo ird conter uma baixa concentracdo de ions
aluminato, mas ird rapidamente tornar-se supersaturada com relacdo aos ions de cdlcio e
sulfato, levando a rédpida formacdo de grandes cristais de CaS04.2H>O, com uma

correspondente perda de consisténcia e, por conseguinte ocasionando a falsa pega no cimento

(MEHTA e MONTEIRO, 2014).

Alguns fatores corroboram para ocasionar a falsa pega no CPI-S, tais como os alcalis
do cimento, ativagdo do C3S por conta das altas umidades, a temperatura de moagem do
clinquer e o tempo de armazenamento do cimento em silos. A influéncia da temperatura do

z

cimento € a causa mais contundente que ocasiona o fendmeno de falsa pega no cimento.
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Admite-se que ela estd ligada a desidratacdo do sulfato de célcio, quando a temperatura de
operacdo da moagem de clinquer ou cimento se eleva. A gipsita (CaSO4.2H>0) parcialmente
calcinada perde 75% de sua dgua de cristalizacio formando o hemi-hidrato ou basanita
(CaS04.0,5H20) ou anidrita (CaSOs4), que possui uma solubilidade bem maior que a gipsita e,
quando misturada com dgua forma uma solugcdo supersaturada que tende a depositar os
cristais de dihidrato. Além disso, quando o cimento € misturado com 4gua, ele se hidrata em
cristais de sulfato de cdlcio com forma de agulha. Dessa maneira, a falsa pega pode ser
denominada de “pega do sulfato de céalcio”, com resultante enrijecimento da pasta (NEVILLE

e BROOKS, 2013; NEVILLE, 2016; MEHTA e MONTEIRO, 2014; BAUER, 2000).

Outro parametro que deve se destacar é o tempo de armazenamento do cimento em
silos. Este parametro combinado com a temperatura pode ocasionar a falsa pega em
decorréncia do efeito de compactagdo do cimento no interior do silo. Isso causard um aumento
de temperatura do cimento armazenado e, consequentemente reacdes de desidratacdo no CPI-
S. Este tempo praticado de estocagem tem que ser suficiente para que o cimento perca calor
necessdrio no interior dos silos, antes de ser expedido, pois este fato pode ser determinante na

ocorréncia de patologia no concreto.

Como a falsa pega € um parametro indesejdvel na inddstria cimenteira, por conta dos
altos custos de producdo, principalmente de energia e matéria-prima, o seu controle torna-se

necessdario, justificando o estudo dos fatores que ocasionam essa anomalia no cimento CPI-S.
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2 OBJETIVOS

2.1 Objetivo geral

Estudar a influéncia da temperatura e o tempo de armazenamento do cimento no silo

combinados, no comportamento de falsa pega do CPI-S.

2.2 Objetivos especificos

e Verificar se o cimento com comportamento de falsa pega influencia nas
propriedades quimicas, fisicas e mecanicas do CPI-S;

e Avaliar se o CPI-S atende aos requisitos quimicos, fisicos e mecanicos
estabelecidos pela NBR 16697 quanto a perda ao fogo, residuo insolivel, teor
de 6xido de magnésio, teor de triéxido de enxofre, finura de retido na peneira
de 75 pm, tempo de inicio de pega, e expansibilidade a quente, em diferentes
temperaturas de moagem do cimento e tempos de armazenamento de cimento
no silo;

e Avaliar os requisitos facultativos do CPI-S, tais como a massa especifica, area
especifica Blaine, tempo de fim de pega e pasta de consisténcia normal;

e Caracterizar as matérias-primas quanto as suas propriedades fisico-quimicas, e

e Caracterizar os cimentos CPI-S tratado termicamente quanto as suas

propriedades fisico-quimicas.
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3 REVISAO DA LITERATURA

Nesta capitulo serdo apresentados uma visdo sobre o cimento Portland e as
caracteristicas que o define. Além disso, enfatiza-se o comportamento da falsa pega do
cimento e os fatores que influenciam para sua ocorréncia no cimento Portland comum com
adicao (CPI-S). A revisdo de literatura € instrumento indispensdvel para o entendimento do
objetivo central do presente estudo, norteando os caminhos que levam para o seu

embasamento, em livros e pesquisas recentes.

3.1 Cimento Portland: aspectos tedricos

Nesta secdo é exposto a definicdo de cimento Portland, de quais formas sdo
fabricados, as matérias-primas utilizadas, as principais operacdes unitdrias empregadas no
processo de fabricacao, os principais controles quimicos utilizados em toda a cadeia produtiva

de uma industria cimenteira e os tipos de cimento Portland existentes atualmente no Brasil.

3.1.1 Defini¢ao

A NBR 16697 (2018) define cimento Portland como um ligante hidrdulico obtido
pela moagem de clinquer Portland, ao qual se adiciona, durante a fabricacdo, a quantidade
necessdria de uma ou mais formas de sulfato de cdlcio. Durante a moagem é permitido
adicionar a esta mistura materiais pozolanicos, escorias granuladas de alto-forno e/ou

materiais carbonaticos.

3.1.2 Processo de fabrica¢ido do cimento Portland

O cimento € produzido essencialmente da mistura de um material célcico, como
calcério, e a silica e alumina encontradas em argilas e o ferro. Todos combinados de acordo
com suas composi¢des quimicas requeridas para a mistura (LABAHN, 1985; BATTAGIN,
2011).



17

De forma genérica, o processo de fabricacdo de cimento consiste em transformar a
matéria-prima através de diversas operacdes unitdrias. A matéria-prima crua € moida até a
obtencdo de um pé bastante fino, misturada intimamente em propor¢des predeterminadas e
queimadas em um forno rotativo a uma temperatura de aproximadamente 1400°C. No forno,
ocorre a sinterizacdo do material e sua fusdo parcial na forma de clinquer, que apds ser
resfriado recebe uma determinada quantidade de gipsita (sulfato de célcio), sendo entdao
novamente moido até resultar em um pé fino. O produto resultante é o cimento Portland
(TARTUCE e GIOVANNETTI, 1990; METHA e MONTEIRO, 2001; NEVILLE e
BROOKS, 2013; GALHARDO, 2014).

A mistura e a moagem das matérias-primas podem ser feitas tanto com uso de dgua
como em condi¢do seca. Dai surgem as denominagdes processo por via umida e por via seca,

conforme mostra a Figura 1.

EXPEDICAO
MOAGEM DE >
CIMENTO

ARMAZENAMENTO ADICOES \ »
DE CLINQUER o P
. )

TORRE INTERCAMBIADORA \
DE CALOR I FORNO

ROTATIVO
\

ARMAZENAMENTO

EXTRACAO DE -
MATERIAS-PRIMAS  DRITAGEM

b B

MOAGEM
DECRU

P

BACIA DE HOMOGENERZACAO
DE PASTA

SILOS DE PASTA

MOAGEM
DE PASTA

Figura 1: Fluxograma dos processos de producdo via seca e via imida.

a) Extracdo das matérias-primas

As matérias-primas sdo normalmente extraidas em jazidas subterrdneas ou a céu
aberto de rochas calcérias, ou margas, localizadas geralmente nas proximidades das plantas de
producdo de cimentos e outros constituintes minoritdrios, que podem ser adicionados a

mistura crua utilizados como corretivos como 0s materiais silicicosos (areia, quartzo),
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materiais contendo aluminio (bauxita, caulim) e materiais contendo ferro (minérios de ferro,

piritas).

Sendo os silicatos de célcio os principais constituintes do cimento Portland, as
matérias-primas para a producdo do cimento devem suprir cdlcio e silica em formas e
proporcoes apropriadas. Os materiais de carbonato de calcio, que ocorrem naturalmente como
pedra calcaria, marmore, giz e até conchas do mar sdo as fontes industriais comum de calcio,
tendo argila e dolomita (CaCO3.MgCO3) como as principais impurezas. J4 as argilas, ao invés

de quartzos e arenitos, sdo as fontes preferidas de silica suplementar na mistura.

As argilas também cont€ém 6xido de aluminio (AlxO3), frequentemente 6xidos de
ferro (Fe20s), e dlcalis. A presenca de Al,Os, FeoOs, MgO e dlcalis na mistura de matérias-
primas ajuda na formacdo de silicatos de cdlcio a temperaturas consideravelmente mais
baixas. Portanto, quando ndo estdo presentes quantidades suficientes de Al>O3 e Fe;Os nas
matérias-primas principais, estes sdo propositalmente incorporados a mistura por adi¢do de
materiais secundarios, como o minério de ferro. Como resultado, além dos silicatos de célcio,
o produto final também contém aluminatos e ferroaluminatos de calcio (MEHTA e

MONTEIRO, 2014).

b) Britagem

O calcério extraido € transportado em caminhdes até a instalacdo de britagem, para
ser reduzido a dimensdes adequadas ao processamento industrial. Na industria de cimento, ha
vérios tipos de britador utilizado para reduzir a granulometria da matéria-prima in natura.
Geralmente acontece dois tipos de britagem: a primaria, com uso do britador de mandibulas,
onde acontece a cominui¢do grosseria do material e a secundaria, com o uso de britador de
martelos, onde acontece a reducdo mais fina do material, e o controle € feito através de uma
grelha de saida, onde a granulometria do material na saida gira em torno de 25 mm na malha
de peneira de #170 mesh. Em seguida, hd o armazenamento do calcario separado da argila e o

minério de ferro.

¢) Moagem de Cru e Homogeneizacao

A partir dessa etapa do processo hd diferenciacdo entre via imida e via seca. No
processo por via imida, a moagem e a homogeneizacdo da mistura de matérias-primas sao
executadas em forma de pasta, contendo de 30,0 a 40,0% de dgua (MEHTA e MONTEIRO,
2014).
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Ja no processo por via seca, a matéria-prima britada € lancada em proporcdes
adequadas em um moinho onde € secada e reduzida a um p6 fino, denominado farinha crua. A
farinha crua que tem um teor de umidade de 0,2% passa em um pré-aquecedor, geralmente do
tipo de suspensao. Ai € aquecido em torno de 800°C antes de entrar no forno (NEVILLE,
2016). Em termos de energia € mais eficiente do que o processo por via imida porque a dgua
usada para produzir a pasta deverd ser subsequentemente evaporada antes da operacdo de

clinquerizagao.

E importante salientar que para facilitar a formacdo dos compostos desejados no
clinquer do cimento Portland € necessdrio que a mistura de matérias-primas esteja bem
homogeneizada e com os parametros quimicos pré-estabelecidos — os chamados médulos
quimicos (FSC, MS, MA) em conformidade com o processo, nos silos de homogeneizacao

antes do tratamento térmico.

A industria cimenteira controla a qualidade da farinha ou pasta através de parametros
quimicos relacionados aos seus Oxidos principais, mostrados na Tabela 1. Os limites
apresentados dos parametros podem sofrer variagdes de acordo com as condi¢des do processo

de fabricacao.

Tabela 1- Principais parametros quimicos utilizados na industria cimenteira.

Parametros Quimicos Foérmula Faixa de Trabalho
ESC 100 x CaO
FSC-F d = ;
Saturacio da cal 28 xSi0, + 118 x AL,O, +0,65 x Fe,0, 90— 100
Si,0
MS — Médulo de Silica ~ MS = : 2,2-2,6
Al O, +Fe,O,

I\A/IlA - Moédulo de MA = Al, O, 15-25

umina Fe,O,

Segundo Duda (1977), o FSC esté estreitamente relacionado as propor¢des de cal
livre (CaOyr), alita e belita no clinquer. O aumento do FSC, com o teor de cal livre fixo,
implica no aumento do contetido de alita e diminui¢do da belita, com o aumento da resisténcia
mecanica a compressdo do cimento, principalmente em relagdo as resisténcias iniciais, de 3 e
7 dias. Ja para um FSC superior a 100, € formado excesso de cal livre e, consequentemente,

decréscimo da resisténcia. E importante ressaltar também que, um aumento do FSC vai fazer
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com que o forno consuma mais combustivel, devido a maior demanda energética para a

descarbonatacdo do CaCOs.

O valor de MS, numa dada temperatura, € inversamente proporcional ao contetido de
uma das fases do processo de clinquerizacdo, a denominada fase liquida e diretamente
proporcional ao contetudo de alita e belita. A primeira favorece a reagdo de consumo de CaO,
com formacdo de alita e, também, a formagdo de colagem no revestimento do interior dos
fornos formado pelos tijolos e concretos refratdrios. Dessa forma, um valor baixo de MS ¢é
favordvel ao processo de clinquerizagcdo. Em contrapartida, a elevacio do MS ocasiona

aumento da temperatura maxima, significando maior consumo energético (SHIMADA, 1999).

Segundo Taylor (1997), o médulo de alumina (MA), controla a composi¢do e a
viscosidade da fase liquida, com influéncia significativa na temperatura e no processo de
clinquerizagdo. Os 6xidos Al2O3 e Fe>O3 agem como fundentes, proporcionando economia no

consumo energético.

d) Clinquerizacao

Este processo de queima do material cru moido e homogeneizado € a operacdo
unitdria mais critica dentro de uma industria cimenteira. E nessa etapa onde ocorre as reagdes
de transformacdo da matéria-prima in natura em clinquer e onde se despende os maiores

gastos de energia.

Nos fornos das unidades de via tmida, para a producdo do clinquer € necessario
fornecer energia em excesso para proceder primeiro a evaporacao da dgua contida na matéria-
prima. Os fornos de via seca ndo usam agua para moer a matéria-prima e esta € fornecida ao
forno na forma de um p6 fino, denominado cru ou farinha. Enquanto os processos de via
umida necessitam de altos valores de energia térmica acima de 5000 MJ, por tonelada de
clinquer, um processo por via seca que opera com forno rotativo com pré-aquecedor e pré-
calcinador de cinco ou seis estagios pode consumir somente 3000 MJ de energia térmica por
tonelada de clinquer produzida (SILVA, 1994). Atualmente no Brasil, mais de 99% de toda a

producdo de cimento Portland é efetuada em fornos por via seca (SNIC, 2010).

O forno € levemente inclinado e a mistura € carregada pela extremidade superior
enquanto o carvao pulverizado (ou outra fonte de calor) € insuflado por um jato de ar na
extremidade mais baixa do forno, onde a temperatura pode alcancar 1500°C. A quantidade de

carvao necessdria para a producdo de uma tonelada de cimento varia entre 100 kg e 350 kg, o
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comprimento, o diametro e a rotacdo dependem do processo utilizado. Atualmente, também

sdo utilizados gés e outros materiais combustiveis (NEVILLE e BROOKS, 2013).

O forno rotativo € instalado horizontalmente, com uma inclinagdo que varia entre 2 a
4°, através do qual circulam em contracorrente os gases de aquecimento resultantes da queima
de um combustivel, e a matéria-prima para a produc¢do do clinquer de modo que vdrias
reacdes quimicas ocorram ao longo do forno. Os fornos estdo revestidos internamente com
material refratdrio que protege a sua carcaca de aco, o que faz com que seja dificultada a

perda de calor para o exterior.

Inicialmente a 4gua € eliminada e COz é liberado do carbonato de célcio. Na
sequéncia o material seco passa por uma série de reacdes quimicas, até que finalmente, na
parte mais quente do forno, cerca de 20 a 30% do material se liquefaz e 6xido de célcio, silica
e alumina se recombinam. A massa se funde na forma de esferas com didmetros varidveis
entre 3 e 25 mm, sendo esse material conhecido como clinquer (NEVILLE e BROOKS,
2013).

Posteriormente, o clinquer passa por resfriadores que proporcionam meios para uma
troca de calor com o ar a ser utilizado na combustio do carvao pulverizado e posteriormente €

armazenado em silos ou em galpdes.

e) Moagem de Cimento

A moagem de cimento € a responsdvel por moer o clinquer resfriado, um material
bastante duro, em conjunto com a gipsita, o sulfato de célcio dihidratado, porque o clinquer
reage até mesmo com a umidade do ar, endurecendo rapidamente, logo, € necessdria a adi¢dao
de sulfato de calcio para retardar o tempo de pega (OLIVEIRA e CREPALDI, 2017). O
material moido, ou seja, o cimento, tem cerca de 1,1 x 10'? particulas por quilograma. Nesta
operacdo unitdria acontece a producao dos diversos tipos de cimento, a depender do tipo de
adicao que € moido junto ao clinquer e a gipsita. Apds ser processado no sistema de moagem,

o cimento € transportado para os silos de armazenamento.

Nesta etapa de moagem de cimento diversos parametros sdo controlados afim de
produzir o cimento dentro dos requisitos quimicos, fisicos e mecanicos estabelecidos pela
NBR 16697 (2018). Dentre estes parametros, a temperatura do cimento pode ocasionar
alteracdo em seu comportamento fisico-quimico, como a falsa pega. Nesta etapa € adicionada
ao clinquer a gipsita, ajudando a retardar a reacdo de hidratacdo do C3A, que é a fase do

clinquer que apresenta maior reatividade com a 4gua. Durante a moagem pode ocorrer a
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desidratacao da molécula de gipsita, em fun¢do do aquecimento deste material no interior do
moinho em fun¢do das elevadas temperaturas de moagem. Isso pode ocasionar a falsa pega do
cimento produzido, uma vez que o produto formado pela desidratacdo da gipsita € a basanita,
composto mais solivel que a gipsita e quando colocado em contato com a dgua o sistema

instantaneamente ficard rigido.

Outro parametro que deve se destacar é o tempo de armazenamento do cimento em
silos. Este parametro pode ocasionar a falsa pega, em decorréncia do efeito de compactagdo
do cimento no interior do silo, ocasionando um aumento de temperatura do cimento
armazenado, e consequentemente reagdes de desidratacdo no CPI-S. Geralmente nos silos ha
sistemas de aeracdo, que faz com que o cimento fique em constante movimentagao, evitando
que haja esse aumento de temperatura do cimento. Este tempo praticado de estocagem tem
que ser suficiente para que o cimento perca calor necessdario no interior dos silos, antes de ser

expedido, pois este fato pode ser determinante na ocorréncia de patologia no concreto.

f) Expedicao

A ultima etapa deste conjunto de operagdes unitdrias que hd no processo de produgdo
de cimento € a expedicdo de cimento, que pode se dar na forma de sacos de 50 kg, big-bags e

caminhdes graneleiras.

3.1.3 Quimica do cimento Portland

Na quimica do cimento Portland € necessario conhecer os compostos formadores do
clinquer e a finalidade de cada um na composi¢do final do cimento. Assim, é realizada
abordagem das matérias-primas utilizadas, e em seguida, a funcionalidade de cada

componente formador do cimento.

a) Matérias-primas

As matérias-primas usadas na fabricagdo do cimento Portland se constituem,
principalmente, de calcario (CaO), silica (SiO2), alumina (Al2O3) e 6xido de ferro (Fe20O3),
que representam aproximadamente 95 a 96% da composicdo do cimento. Esses compostos
reagem entre si ao longo do forno, dando origem a uma série de produtos complexos, e apesar
de ter uma pequena quantidade de cal ndo combinada com os componentes silicatos, €

alcancado um estado de equilibrio quimico. No entanto, o equilibrio ndo se mantém durante o
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resfriamento, e a velocidade de resfriamento afeta o grau de cristalizacdo e a quantidade de
material amorfo, conhecido como fase vitrea, presente no clinquer resfriado. Essa fase vitrea
difere consideravelmente das propriedades dos compostos cristalinos de mesma composicao

quimica.

Além das matérias-primas principais, outros compostos em menor proporcao sao
encontrados no cimento, como o 6xido de magnésio (MgO) e uma pequena porcentagem de
anidrido sulfidrico (SO3), que € adicionado apds a calcinagdo para retardar o tempo de pega do
produto. Tem ainda, como constituintes menores, as impurezas, 6xido de sédio (Na20O), 6xido
de potéssio (K20), 6xido de titanio (TiO2) e outras substiancias de menor quantidade. Os
6xidos de potdssio e s6dio constituem os denominados dlcalis do cimento (KIHARA et. al,

1980).

As caracteristicas do cimento sd@o consequéncia direta das composi¢des das matérias-
primas, principalmente do clinquer, e o gesso, modificadas pelas mudancas introduzidas nos

Processos de moagem € armazenamento.

b) Composi¢do do cimento Portland

Na caracterizagdo do cimento Portland € imprescindivel o conhecimento sobre o
clinquer e os compostos formados a partir dele. Na Tabela 2 estdo destacados os compostos
principais do cimento, juntamente com sua composi¢do em Oxidos e abreviagdes. Essa
designacdo abreviada, utilizada pela quimica do cimento, descrevem os 6xidos por letras,
assim denominadas: CaO = C; SiO; = S; AlbOs = A e Fe;Os = F. E no cimento hidratado
temos o H2O, representado por H (NEVILLE e BROOKS, 2013 e BENMOHAMED et al.,
2016).

Tabela 2- Principais compostos do cimento Portland.

Nome do Composto Composi¢ao em 6xidos Abreviatura
Silicato tricalcico 3Ca0.Si02 CsS
Silicato dicalcico 2Ca0.Si02 CaS
Aluminato tricalcico 3Ca0.AlL0O3 CsA
Ferroaluminato tetracalcico 4Ca0.Al,03.Fe O3 C4AF

Os constituintes discriminados na Tabela 2 correspondem a mais de 95% da

composi¢cdo do cimento e as quantidades relativas dos minerais do clinquer sdo de
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fundamental importincia nas propriedades do cimento (MTARFI et al, 2017). A composi¢ao
potencial € calculada entdo, a partir da quantidade medida de 6xidos presentes no clinquer,

admitindo-se a ocorréncia da cristalizacao total dos produtos do equilibrio.

A operacdo de determinacdo da composi¢do potencial do cimento Portland
normalmente usada para cdlculo é baseada no método de composi¢cdo de Bogue, onde
publicou em 1929 um estudo em que desenvolveu o método para a obten¢cdo da composi¢ao
das fases do clinquer estimada estequiometricamente a partir de andlises quimicas. As
equacdes propostas por Bogue sdo apresentadas a seguir. Lembrando que os termos em

parénteses sdo as concentracdes dos 6xidos.

C3S =4,07 (Ca0) — 7,60 (SiO2) — 6,72 (Al203) — 1,43 (Fe203) (1)
C2S = 8,60 (Si0O2) + 1,08 (Fe203) + 5,07 (Al203) — 3,07 (CaO) )
C3A =2,650 (Al203) — 1,692 (Fe203) (3)
C4AF = 3,043 (Fe203) 4)

Esse célculo, idealizado por Bogue em 1929, baseia-se na andlise quimica do
clinquer ou cimento e parte do pressuposto que os compostos principais do clinquer (CsS,
CoS, CsA, C4AF) possuem uma composicdo exata e sdo totalmente cristalizados, dai entdo o
termo potencial (NEVILLE e BROOKS, 2013). Embora usado correntemente na industria,
apresenta varias limitacdes. De fato, esse método leva em consideragdo uma temperatura de
clinquerizagdo irreal proxima a 2.000°C, perfeita combina¢do dos o6xidos, existéncia de
equilibrio entre C3S, C,S e fase liquida, e que este estado seja mantido durante o resfriamento

(MEHTA e MONTEIRO, 2014).

¢) Silicato tricalcico (C3S)

O silicato tricdlcico (C3S) ou alita € um composto do clinquer de cimento Portland
que se apresenta sob grande nimero de polimorfos, porém que apresentam pouca variacao da
sua estrutura cristalina. E um dos constituintes essenciais do clinquer (40 a 70%), com
importante papel no endurecimento e na resisténcia mecanica do cimento (TAYLOR, 1997;

PLISKIN, 1993).
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d) Silicato dicalcico (CaS)

O silicato dicélcico (C2S) apresenta cinco polimorfos bem definidos, sendo que, ao
contrario do Cs3S, os polimorfos apresentam estruturas cristalinas claramente diferentes. Belita
¢ a denominag¢do dada a solugdo soélida envolvendo o silicato dicélcico em suas diferentes
fases, que sao estabilizadas a depender das condi¢des de resfriamento e da presenca de 6xidos
menores (Al2Os3, Fe;03, MgO, NaxO, K>0O, SOs3, P20s, TiO2, Cr203, Mn203, BaO, entre
outros) em sua estrutura cristalina. Embora ocorra em propor¢des menos expressivas que a
alita, ¢ um dos constituintes principais do clinquer Portland, com contribuicdo significativa

nas resisténcias mecanicas do cimento a idades avangadas (GOBBO, 2003).

e) Aluminato tricalcico (C3A)

O C3A € um dos compostos do clinquer Portland formados a partir da cristalizacdo
do material que se funde durante o processo de clinquerizacio e o contetido desse composto €
varidvel (em torno de 0 e 10%). Na inddstria o clinquer normalmente cont€ém formas de

aluminato cuibico ou ortorrdmbico, isoladas ou combinadas (CAMPBELL, 1999).

A presenca de C3A no cimento € indesejdvel, sua contribuicdo € pouca para a
resisténcia do cimento, exceto nas primeiras idades. Quando a pasta enrijecida € atacada por
sulfatos, a formacdo de sulfoaluminato de célcio (etringita) pode causar degradacdo do
concreto. Apesar disso a presenca do aluminato de célcio na composi¢do do cimento facilita a

combinacdo do 6xido de calcio com a silica (NEVILLE e BROOKS 2013).

f) Ferroaluminato tetracalcico (CsAF)

Fase ferritica C4AF ou brownmilerita é a denominacdo dada ao ferroaluminato
tetracdlcico, também designado na industria do cimento por ferrita. Supde-se que C4AF seja a
composi¢do mais estdvel sendo utilizada para representar a solu¢do sélida como um todo
(GOBBO, 2003). Fase ferritica compoe de 5-15% de clinquer de cimento Portland comum. A
taxa em que reage com a dgua parece ser um pouco variavel, talvez devido a diferencas em
composi¢do ou outras caracteristicas, mas em geral € inicialmente alta e intermedidria entre
aquelas da alita e belita em idades mais avancadas (TAYLOR, 1992). Ao comparar com os
outros trés compostos, ndo afeta significativamente o comportamento do cimento. Entretanto,
ele reage com a gipsita para formar sulfoferrito de cdlcio e sua presenca pode acelerar a

hidratacdo dos silicatos (NEVILLE, 2016).



26

Além dos quatro principais compostos, tem-se ainda outros constituintes

mineralégicos secunddrios: cal livre, pericldsio e sulfato alcalino.

g) Cal livre (CaOvr)

A cal livre forma-se através da calcinagdo dos carbonatos cdlcicos e permanece no
clinquer devido a alguma condic¢do inadequada do processo de clinqueriza¢do e sd@o sempre
encontrados sob a forma de cristais arredondados e sempre associados a alita e a fase liquida.
Na maioria das vezes, a cal livre ndo coexiste com o C»S, uma vez que uma combinagio entre
ambos resultaria no C3S. A Unica excec¢do ocorre na transformacdo do C3S em CoS e CaO
livre secundério, isto é, a decomposi¢ao de uma fase instavel a temperaturas mais baixas. Isto

ocorre quando a velocidade de resfriamento do clinquer € realizada de forma lenta.

h) Periclasio

O periclésio esta presente no clinquer rico em MgO, produzido a partir de calcérios
magnesianos, quando o teor de magnésio € superior a 2%, em que o excedente se cristaliza
como periclédsio. Segundo Gobbo (2003), o pericldsio € um componente de baixa atividade
hidrdulica, sendo uma fase praticamente inerte no processo de hidratacdo do cimento e, por
isso, indesejdvel. Tem de ser ressaltado que o seu excesso também € indesejavel, por sofrer

lenta expansdo no concreto.

1) Sulfatos alcalinos

Os sulfatos alcalinos ocorrem em vdrias formas cristalinas dos sistemas hexagonal e
ortorrombico e sdo formados pela reacdo entre SO3; e os 6xidos de sddio e potassio (Na2O e
K:0), conhecidos como os alcalis, apesar da existéncia de outros dlcalis no cimento. Segundo
Neville (2016), estes alcalis reagem com alguns agregados e os produtos dessa reacdo dlcali-
agregado causam a desintegracdo do concreto e influenciam principalmente na velocidade de
desenvolvimento de resisténcia do cimento. O SO3; geralmente estd contido nos derivados dos

combustiveis, como o coque de petrdleo e também na gipsita.

Dessa forma, pode-se constatar que a composi¢do quimica dos constituintes
presentes no clinquer e as diferencas em sua estrutura cristalina influenciam fatores como a
cinética de hidratacdo e a reatividade com a 4gua, assim como as caracteristicas
microestruturais dos produtos de hidratacdo formados. Dessas fases, o C3A e o C3S sdo os

constituintes mais reativos do clinquer de cimento Portland (AITCIN e FLATT, 2016).
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Segundo a NBR 16697 (2018) ha no Brasil 11 tipos de cimento Portland, diferentes

entre si, principalmente em fun¢ao de sua composi¢ao e aplicacdo, como mostra a Tabela 3.

Tabela 3- Tipos de Cimento Portland.

Sigla Nome Técnico Norma

CPI Cimento Portland Comum

CPI-S Cimento Portland comum com adicao

CPII-E Cimento Portland composto com escéria de alto-forno

CPII-Z Cimento Portland composto com material pozolanico

CPII-F Cimento Portland composto com material carbonético .

CPIII Cimento Portland de alto-forno NBR 16697: Clm?nto
) ) Portland — Requisitos

CPIV Cimento Portland pozolanico

CPV-ARI Cimento Portland de alta resisténcia inicial

CP-RS Cimento Portland resistente a sulfatos

CP-BC Cimento Portland de baixo calor de hidratagcao

CPB Cimento Portland branco

O cimento Portland comum com adi¢do — CPI-S, obtido pela moagem de clinquer

Portland, ao qual se adiciona, durante a fabrica¢do, uma ou duas formas de sulfato de calcio,

tem adicdo de 6 a 10% da massa de material carbondtico a ser processada na moagem de
cimento (PILAR et. al., 2016; DEMIRHAN et. al., 2019). Essa fonte de material carbonatico
tem que conter no minimo 75% de CaCO3 (NBR 16697, 2018).

cada tipo de cimento.

A Tabela 4 estabelece os limites minimos e maximos admissiveis na composicao de
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Tabela 4- Limite de composi¢do do cimento Portland (porcentagem de massa).

Composi¢do (% em massa)

Designagao _ —
normalizada — Sigla Clinguer + Escoria Material Material
) Sulfato de  Granulada de . ..
cimento Portland o Pozolanico  Carbonitico
Cilcio Alto Forno

Comum sem adi¢@o CPI 95-100 0-5

Comum com adi¢ao CPI-S 90 - 94 0 0 6—-10
CPII-E 51 -94 6-34 0 0-15

Composto CPII-Z 71 -94 0 6-14 0-15
CPII-F 75 -89 0 0 11-25

Alto-forno CPIII 25 - 65 35-175 0 0-10

Pozolanico CPIV 45 -85 0 15-50 0-10

Alta resisténcia inicial CPV-ARI 90 - 100 0 0 0-10

Branco estrutural CPB 75 -100 - - 0-25

Branco nao estrutural 50-74 - - 26 — 50

Segundo a NBR 16697 (2018), quaisquer um dos cinco tipos bdsicos (CPI, CPII,
CPIII, CPIV e CPV-ARI) podem ser considerados resistentes aos sulfatos e de baixo calor de
hidratacdo respectivamente, desde que obedecam algumas condi¢des de ensaios contidas na

norma correspondente.

3.2 Hidratacdo do CPI-S

O termo hidratagdo consiste na totalidade de mudancas que ocorrem quando o
cimento anidro, ou uma de suas fases constituintes, € misturada com dgua, sofrendo uma série
de reacOes quimicas que irdo provocar o enrijecimento do sistema. Cada uma das reagdes
ocorre em tempos e taxas diferentes (BASTOS, 2016). Na presenca de dgua, os silicatos — que
representam cerca de 75% do cimento Portland, e aluminatos do cimento Portland se
hidratam, formando compostos hidratados que, com o passar do tempo, produzem uma massa

solida e resistente (NEVILLE e BROOKS, 2013).

Ainda hoje o processo de hidratacdo do cimento é extremamente complexo e ndo é
totalmente compreendido, existindo vérias teorias sobre alguns dos fendmenos envolvidos
(NEVILLE, 2016; ANDRADE, 2017). O processo de hidratacdo envolve muito mais do que a

unido de moléculas de d4gua aos compostos originais do cimento. Embora sejam formados
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alguns hidratos simples, como, por exemplo, Ca(OH)2, ocorre um processo complexo de
dissolu¢@o e precipitacdo, implicando em uma reorganizacdo dos compostos originais do

cimento para formarem novos compostos hidratados.

Com o intuito de obter um claro entendimento das mudancas fisicas e quimicas
durante o processo de hidratacao do cimento Portland, nos topicos a seguir serdo mostrados os
processos de hidratacdo do CPI-S e as reacdes de hidratacdo dos aluminatos, silicatos e do

hidréxido de cdlcio separadamente.

3.2.1 Processo de Hidratagao

Segundo Neville e Brooks (2013), a hidratacdo dos compostos de cimento é dada por
reacoes exotérmicas. A quantidade de calor liberada por grama de cimento anidro até a
hidratacdo completa a uma dada temperatura € definida como o calor de hidratacdo. A
temperatura em que ocorre a hidratacdo afeta fortemente a velocidade de desenvolvimento de

calor, que para fins praticos € mais importante que o calor total de hidratagao.

A Figura 2 mostra a curva calorimétrica da hidratacdo do cimento Portland.

A
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Figura 2: Representacio esquemadtica da hidratacdo do cimento Portland.

Fonte: Adaptada Manzano, 2016

O estagio I — dissolu¢do inicial, acontece nos primeiros minutos logo apds a adi¢ao

da dgua, quando os grdos de cimento comecam a reagir € os componentes facilmente soltveis
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em agua como dlcalis, sulfato de cdlcio comecam a se dissolver (AGOSTINHO, 2017). Nesta
fase, pode ser visto o primeiro pico da evolugdo do calor de hidratacdo, bastante elevado e
curto, caindo bruscamente. A principal rea¢do deste pico envolve a dissolucdo do aluminato
tricalcico (C3A) e do sulfato de célcio (CaSOs4), formando etringita. Passados alguns minutos,
um gel amorfo rico em alumina e silicato (também com um alto teor de cdlcio e sulfato) é

formado ao redor da superficie dos graos de cimento (AGOSTINHO, 2017).

O estagio II — periodo denominado de dorméncia, também conhecido como periodo
de inducdo, em que a velocidade € bastante baixa. Esse periodo dura entre uma e duas horas e,

durante ele, a pasta de cimento é trabalhdvel (NEVILLE, 2016; BIANCHI, 2014).

O estidgio III — aceleracdo, € responsdvel pelo segundo pico exotérmico. Em
determinado momento, a camada superficial é rompida, possivelmente pelo mecanismo de
osmose ou pelo crescimento dos cristais de hidréxido de calcio. E causado pela
supersaturacdo idnica da fase aquosa (mecanismo de dissolu¢do-precipitacio). Nesta fase, os
principais constituintes do cimento, o silicato triclcico (C3S) e o silicato dicédlcico (Ca2S),
reagem com a dgua e formam rapidamente o silicato de célcio hidratado amorfo (C-S-H) e o
hidréxido de calcio (Ca(OH)2). A velocidade de hidratacdo e, portanto, a liberacdo de calor
aumenta lentamente, e os produtos de hidratacdo dos graos individuais entram em contato
entre si, ocorrendo a perda de trabalhabilidade, ou seja, a pega do cimento (MANZANO,
2016).

ApOs esse pico, dar-se inicio o estdgio IV — desaceleracdo, com a redugdo da taxa de
calor, devido a baixa concentragdo de ions na solucdo. A velocidade de hidratacdo diminui
por um longo periodo, sendo a difusdo através dos poros dos produtos hidratados o fator de
controle. A hidratacdo agora € controlada pelo mecanismo topoquimico (AGOSTINHO,

2017).

Por fim, o estdgio V — caracterizada pela reagdo lenta. Como na maioria dos
cimentos, ocorre uma retomada da velocidade de hidrata¢do, ha como resultado um terceiro
pico, menor do que os anteriores. Esse pico € associado a retomada da reacdo do C3A apds o
esgotamento do sulfato de célcio, ocasionando a formacdo de monossulfoaluminato (MEHTA

e MONTEIRO, 2014).

3.2.2 Hidratagao dos aluminatos
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Segundo Neville (2016), a quantidade de C3A presente na maioria dos cimentos é
relativamente baixa, cerca de 15 a 20%, mas seu comportamento e seu relacionamento
estrutural com as outras fases no cimento o tornam um composto bastante importante nas
reacoes de hidratacdo. O aluminato tricdlcico hidratado forma um material intersticial
prismatico escuro, possivelmente com outras substancias em solucao sélida e frequentemente,

se apresenta na forma de placas circundadas pelos silicatos de cdlcio hidratados.

A reacdo de C3A com a dgua € imediata, formando hidratos cristalinos, como C3AHs
(hidrato de aluminato tricdlcico), C4AH13 (quarto hidrato de aluminato de célcio) e C2AHg
(hidrato de aluminato dicélcico), com a liberacio de uma grande quantidade de calor
conforme mostra as Equagdes 5 e 6. Para o cimento Portland € relevante ndo s6 a hidratagdo
do C3A, mas também a hidrata¢do deste composto na presenca de gipsita, responsavel pela
desaceleracdo da reacdo de hidratacdo daquele aluminato. Esse efeito de retardo pode ser
explicado pelo fato de que quando a gipsita e dlcalis entram em solu¢do rapidamente, a
solubilidade do C3A ¢ reduzida na presenca de hidroxila, sulfato e dlcalis (MEHTA e
MONTEIRO, 2014).

2C3A + 21H — C4AH3 + C2AHs + 1 Calor &)
C3A + 6H — C3AH6 + T Calor (6)
Em que C = CaO; A = Al,O3; H = H>O.

No processo de hidratacdo do Cs3A, dependendo da concentracdao de aluminato e ions
sulfato na solucdo, pode-se precipitar a etringita — trissulfoaluminato de célcio hidratado ou o
monossulfato — monossulfoaluminato de célcio hidratado. O primeiro se cristaliza como

pequenas agulhas prisméticas, enquanto o segundo se cristaliza como finas placas hexagonais.

A Equacdo 7 mostra a reacdo quimica de formacao da etringita, o primeiro hidrato a
se cristalizar por causa da alta relacdo sulfato/aluminato na fase aquosa durante a primeira
hora da hidratacdo, contribuindo para o enrijecimento, a pega € o desenvolvimento da

resisténcia inicial.
C3A + 3CSH,(gesso) + 26H (agua) — C,AS;H;, (etringita) (7)

Em que: S = SO,
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Em seguida, apés o sulfato ter sido consumido, quando a concentragdo de fons
aluminato volta a se elevar devido a nova hidratacdo de C3A e C4AF, a etringita se torna
instavel e é gradualmente convertida para a fase monossulfato conforme evidencia a Equagdo
8, que € o produto final da hidratacdo de cimentos Portland que contenham mais de 5% de

C3A (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

2C3A + C4AS;H;, (etringita) + 4H (4gua) —» 3C,ASH;, (monossulfato) 8)

3.2.3 Hidratagao dos silicatos

Segundo Neville e Brooks (2013), os dois silicatos de célcio (C3S e C2S) sdo os
principais compostos constituintes do cimento, sendo que o primeiro sofre hidratagdo muita
mais rdpida do que o segundo. Além disso, os dois silicatos célcicos, durante sua hidratagdao
formam o silicato cdlcico hidratado (C-S-H) que desempenha um papel dominante na
determinac¢do das propriedades mecanicas, fisicas e quimicas do concreto (GARTNER et al.,
2017). No entanto, € bom ressaltar que nos cimentos, os silicatos de célcio contém pequenas
impurezas de 6xidos presentes no clinquer que exercem um forte efeito nas propriedades dos

silicatos hidratados.

A notagdo C—S—H ndo implica uma composi¢do quimica fixa e normalmente contém
pequenas quantidades de Al, Fe, Mg e outros ions. Esta fase compde de 50% a 60% do
volume de s6lidos em uma pasta de cimento completamente hidratada, sendo, portanto, a fase
mais importante, determinando as propriedades da pasta. Sua morfologia varia desde fibras
pouco cristalinas até redes reticulares e sua resisténcia € atribuida, principalmente, as forcas

de Van der Waals (MEHTA e MONTEIRO, 2014).

De acordo com Mehta e Monteiro (2014) e Neville e Brooks (2013), fazendo a
consideracdo aproximada de que o C3S2H3 € o produto final da hidratacdo completa tanto do
C3S como do C2S, descrevem as reagdes envolvendo cada composto segundo as Equagdes 9 e

10, respectivamente:

Para o CsS:
2C3S + 6H (agua) — C3S,H; + 3CH 9

Para o C,S:
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2C,S + 4H (4gua) — C5S,H; + CH (10)

Como a velocidade de reagdo do C3S € muito maior do que a do CaS, faz com o que
o silicato tricdlcico tenha maior significancia para o tempo final da pega e para o ganho de

resisténcia inicial da pasta de cimento hidratada do que o silicato dicélcico.

3.2.4 Hidratagao do hidréxido de cdlcio

Os cristais de hidréxido de célcio, conhecido também como portlandita, constituem
de 20 a 25% do volume de sélidos na pasta de cimento hidratado. Ao contrario do C—S-H, o
hidréxido de cdlcio tem a sua estequiometria definida, Ca(OH),. Isso tende a causar a
formacdo de grandes cristais com morfologia prismatica hexagonal distinta. A morfologia
costuma variar de indefinivel a pilhas de grandes placas e € afetada pela disponibilidade de
espaco, temperatura de hidratacdo e impurezas presentes no sistema. Comparado a estrutura
cristalina C—S—H, a sua potencial contribuicdo a resisténcia do concreto € limitada devido a

area superficial consideravelmente mais baixa.

3.3 Pega do cimento Portland

A pega refere-se a passagem da pasta de cimento de um estado fluido para um estado
rigido, onde o processo fisico-quimico ocorre por meio de reacdes exotérmicas. Segundo
Bauer (2000) é um fendmeno que compreende a evolucdo das propriedades mecanicas da
pasta no inicio do processo de endurecimento, propriedades essencialmente fisicas,
consequentes, entretanto, de um processo quimico de hidratacdo. E um fenémeno definido
como 0 momento em que a pasta adquire certa consisténcia que a torna imprépria a um

trabalho.

De acordo com Polari (2007), uma explicagao da mudancga de um estado fluido para
um estado rigido, € que durante a hidratacdo, a formacdo de portlandita (C—H), de etringita
ndo bloqueante e principalmente de C—S—H (silicato de célcio hidratado), produz uma rede

cada vez mais entrelacada, cujas pontes hidrato-anidro contribuem para o aumento da
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viscosidade da pasta. Portanto, ela adquire, uma certa coesdo que aumentara progressivamente

durante a formacao dos hidratos.

Segundo Neville (2016), ainda que durante a pega a pasta ganhe alguma resisténcia,
para efeitos praticos é importante distinguir pega de endurecimento, ja que este se refere ao
ganho de resisténcia da pasta de cimento apds a pega. A partir de um certo tempo apds a
mistura, quando o processo de pega alcanca determinado estdgio, a pasta ndo € mais
trabalhdvel, ndo admite operagdo de remistura. Tal periodo de tempo constitui o prazo
disponivel para as operacdes de manuseio das argamassas e concretos, apds o qual esses
materiais devem permanecer em repouso, em sua posi¢do definitiva, para permitir o

desenvolvimento do endurecimento.

3.3.1 Tempos de pega do cimento

O 1nicio de pega é o comeco da perda da plasticidade da mistura entre a dgua e o
cimento, acompanhada da elevacido da temperatura da pasta. J4 o fim de pega é quando a

pasta deixa de ser deformada por uma pequena carga e comeca a formar um bloco rigido.

Segundo a NBR 16607 (2017), tempo de inicio de pega é, em condicdes de ensaio
normalizados, o intervalo de tempo transcorrido desde a adicdo de dgua ao cimento até o
momento em que a agulha de Vicat correspondente penetra na pasta até uma distancia de (6,0
+ 2,0) mm da placa base. E o tempo de fim de pega, € o intervalo de tempo decorrido desde a

adicao de dgua ao cimento até o momento em que a agulha de Vicat penetra 0,5 mm na pasta.

3.3.2 Parametros que influenciam a pega do cimento Portland

A pega do cimento pode ser afetada por diversos paradmetros de natureza fisica, tais
como a finura, umidade relativa do ar, amassamento e temperatura, ou quimico, cOmo por

exemplo, C3S, C3A, CaO livre e aditivos quimicos.
a) Finura

A granulometria do cimento age de maneira direta sobre o tempo de pega. Quando se
aumenta a finura do cimento, ocorrerd o aumento da drea especifica e as particulas finas s@o

rapidamente hidrataveis, ou seja, mais rapido ele reagird. Considera-se geralmente que as
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particulas de cimento maiores que 45 um sdo dificeis de hidratar e aquelas maiores que do
que 75 pum nunca se hidratam completamente. lLogo, a taxa de reatividade, e
consequentemente o inicio do tempo de pega, pode ser aumentada através de uma moagem

mais fina do cimento (MEHTA e MONTEIRO, 2014).
b) Amassamento

Segundo Polari (2007), se o amassamento da pasta for muito enérgico, hd uma
tendéncia de acelerar as reagdes de hidratacdo, e assim, reduzir o tempo de pega. Essa
hipétese pode ser explicada pela fragmentacdo e desaglomeracdo dos grdos de cimento,

surgindo assim novas superficies mais reativas.

De acordo com Pinheiro (2008), quanto maior a quantidade de d4gua de amassamento,
maior o intervalo de tempo necessdrio para saturar a solucdo. Isto causa a ampliagdo do
periodo de inducdo retardando o inicio da precipitacdo dos cristais de dihidrato e, por

conseguinte, aumenta o tempo de pega.
¢) Umidade relativa do ar

Quando o cimento é colocado em um ambiente umido, a umidade presente no meio
pode alterar a reatividade dos aluminatos e se combinar com os sulfatos alcalinos podendo

formar até mesmo a etringita.

Durante a aeracdo podem estar presentes alguns cristais de hidratos no cimento
(particulas muito finas ou cristais de material hidratado). Esses cristais possibilitariam uma
aceleracdo das reacOes de hidratacido e pega do cimento, na medida em que promoveriam a

precipitacao de novos hidratos derivados dos fons em solucao.
d) Temperatura do ambiente

A temperatura é um dos principais parametros que influenciam a cinética quimica de
hidratacdo. Quanto maior a temperatura, mais rapidamente e mais intensa serd a hidratacao do
cimento Portland. Porém, uma diminuicio da temperatura desacelerard as reacOes de
hidratacdo e consequentemente o tempo de pega, principalmente se a temperatura for muito

baixa.

Segundo Neville (2016), o tempo de pega do cimento diminui com o aumento da
temperatura, mas acima de cerca de 30°C, pode-se observar um efeito inverso. A temperaturas

baixas a pega € retardada.

e) Composicao mineraldgica do clinquer
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A composi¢do mineraldgica do clinquer € um parametro importante para a pega do
cimento. Um menor tempo de pega pode ser observado nos cimentos ricos em C3A e CsS,

visto que a hidratagao desses compostos pode ser acelerada pela CaO livre do clinquer.

De acordo com Oliveira e Crepaldi (2017), no cimento Portland, a quantidade de
CsA (tri aluminato de célcio) livre para reagir com a 4gua promove a pega imediata.
Adiciona-se, entdo sulfato de célcio para neutralizar parte do C3A, diminuindo a velocidade

da hidratacdo e, consequentemente, aumentando o tempo de pega.

J4 o impacto da cal livre no tempo de inicio da pega ¢ significativo. Genericamente,
um aumento de 1% da CaO livre, se traduz por uma diminui¢do do tempo de pega médio. O
efeito acelerador da CaO livre € mais pronunciado abaixo de 1%. Isto pode estar relacionado
ao fato de que, em baixos teores, a CaO livre é totalmente hidratada, formando Ca(OH)2, que
é muito ativa, o que ndo ocorre em clinquer que contém entre 2 e 3% de cal livre (AITCIN e

FLATT, 2016).

f) Aditivos quimicos

Os aditivos quimicos s@o usualmente utilizados com os seguintes objetivos: melhorar
a trabalhabilidade, retardar ou acelerar a pega do cimento, melhorar a durabilidade, reduzir a
dgua da mistura e melhorar a cura e a impermeabilidade do concreto. De forma geral, os
aditivos utilizados nas pastas de cimento, argamassa e concretos tem a finalidade de melhorar
algumas propriedades que ndo sdo possiveis de contornar com os materiais bésicos. De acordo
com Bastos (2016), dentre todos os tipos de aditivos existentes para o concreto, os redutores
de 4gua (plastificantes/superplastificantes) — também conhecidos como dispersores — sdo os

mais usados no mundo.

3.4 Falsa pega

A falsa pega € a denominagdo dada ao enrijecimento prematuro anormal do cimento
em poucos minutos apods a adicdo de dgua. A falsa pega difere da pega instantanea, ja que nao
ha liberacao de calor importante (CHUNG et al., 2017). No entanto é um processo reversivel,
uma vez que, remisturando a pasta, sem adi¢do de dgua, a plasticidade € restabelecida até

entrar em pega de modo normal e sem perda de resisténcia (NEVILLE, 2016).
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Quando o C3A do cimento é de baixa reatividade, como é o caso do cimento
parcialmente hidratado ou cimentos carbonatados que tenham sido armazenados de forma
inadequada, e a0 mesmo tempo uma grande quantidade de gesso estd presente no cimento, a
solucdo ird conter uma baixa concentragdo de fons aluminato, mas ird rapidamente tornar-se

supersaturada com relag@o aos fons de calcio e sulfato.

N

Segundo Mehta e Monteiro (2014), esta situacdo vai levar a ripida formacdo de
grandes cristais de gesso, com uma correspondente perda de consisténcia e, por conseguinte,

ocasionando a falsa pega no cimento.

3.4.1 Fatores que influenciam a falsa pega do cimento Portland

Apesar da falsa pega ser combatida pela remistura do concreto, sem adi¢ao de mais
dgua, os ensaios nas fabricas de cimento geralmente garantem que o cimento esteja livre dessa
ocorréncia. Embora isso ndo seja fécil, a trabalhabilidade serd melhorada. Alguns fatores
corroboram para ocasionar a falsa pega, tais como os alcalis do cimento, ativacdo do C3S por
conta das altas umidades, temperatura de moagem do clinquer e tempo de armazenamento do

cimento em silos.

a) Alcalis do Cimento

De acordo com Neville e Brooks (2013), uma das causas da falsa pega pode ser
associada aos élcalis do cimento. Eles podem carbonatar durante o armazenamento, sendo que
os carbonatos alcalinos reagem como Ca(OH). liberado na hidrdlise do C3S, formando

CaCOs. Esse composto se precipita e provoca o enrijecimento da pasta.
b) Ativagdo do C3S devido Alta Umidade
A falsa pega pode vim a ocorrer devido a ativagdo do CsS pela aeracdo em teores de
umidade relativamente altos. A agua € adsorvida nos graos de cimento, e essas superficies

recentemente ativadas podem se combinar muito rapidamente com mais dgua durante a

mistura. Essa hidratacdo acelerada resultaria na falsa pega (NEVILLE, 2016).

3.4.2 Temperatura do cimento
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A influéncia da temperatura do cimento € a causa mais contundente que ocasiona o
fenomeno de falsa pega no cimento. Admite-se que ela estd ligada a desidratacdo do sulfato
de célcio, quando a temperatura de operacdo da moagem de cimento se eleva acima de 110°C.
Segundo Juenger (2011), o sulfato de célcio pode ser utilizado na forma dihidrato, hemi-

hidrato ou anidra.

A gipsita (CaSO4.2H>0) parcialmente calcinada perde 75% de sua dgua de
cristalizacdo formando o hemi-hidrato (CaS04.0,5H>0) ou anidrita (CaSQs4), que possui uma
solubilidade de aproximadamente trés vezes maior que a gipsita e, quando misturada com
dgua forma uma solugdo supersaturada que tende a depositar os cristais de dihidrato (CHUNG
et al., 2012). Além disso, quando o cimento € misturado com 4gua, ele se hidrata em cristais
de sulfato de calcio com forma de agulha. Dessa maneira, a falsa pega pode ser denominada
de “pega do sulfato de cdlcio”, com resultante enrijecimento da pasta (HAVARD e GJORV,
1997, BAUER, 2000; MEHTA e MONTEIRO, 2014; NEVILLE e BROOKS, 2013;
NEVILLE, 2016).

A obtencao das espécies quimicas de sulfato de célcio, em funcdo do aumento de
temperatura, pode ser representada pela reacdo de transformagdo do sulfato de calcio
dihidratado (CaS04.2H>0), em hemi-hidrato (CaS0s4.0,5H>0) a partir de 130 °C, conforme
discutido por (JOHN e CINCOTTO, 2007). Onde o hemi-hidrato formado ndo tem acgdo

retardadora de pega na pasta de cimento.
CaS04.2H20 «—2 5 CaS04.0,5H,0 + 1,5H,0

Segundo Pinheiro (2011), em estudo realizado o hemi-hidrato de sulfato de cdlcio é a
primeira espécie quimica da desidratacdo da gipsita, cujo processo de reacdo tem inicio a
temperatura de 106 °C. Segundo Calvo (2003), temperaturas acima de 125 °C pode
maximizar a ocorréncia da desidratacdo da gipsita, corroborando para que o cimento tenha

comportamento de falsa pega.

3.4.3 Tempo de armazenamento do cimento em silos

A influéncia do tempo de armazenamento do CPI-S em silos pode vim a ocasionar a

falsa pega do cimento, se 0 mesmo estiver combinado com algum dos fatores que provocam a
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falsa pega. No presente estudo, o fator tempo de armazenamento serd relacionado com a

temperatura de moagem de clinquer.

Este pardmetro pode ocasionar a falsa pega, em decorréncia do efeito de
compactagdo do cimento no interior do silo, ocasionando um aumento de temperatura do
cimento armazenado, e consequentemente reacdes de desidratacio no CPI-S. Este tempo
praticado de estocagem de cimento em silos tem que ser suficiente para que o cimento nio
acumule energia térmica no interior dos silos, pois este fato pode ser determinante na

ocorréncia de patologia no concreto.
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4 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados a estrutura da metodologia experimental, bem como
os materiais utilizados, as técnicas de preparacdo e caracterizacdo e os procedimentos
experimentais empregados. As andlises foram realizadas nas instalacdes do Laboratério de
Andlises Fisicas e Quimicas de uma cimenteira, localizada em Capanema — PA, Laboratério
de Quimica Industrial (DEQ) e Laboratério de Multiusuarios do Departamento de Ciéncia e

Engenharia de Materiais (LMDCEM) da Universidade Federal de Sergipe (UFS).
As atividades experimentais desenvolvidas foram divididas em trés etapas:

a. Preparacdo e caracterizagdo quimica das matérias-primas utilizadas na producdo do

cimento CPI-S que foram o clinquer, gipsita e calcério, conforme mostra a Figura 3.

PREPARO DO
CLINQUER

PREPARO DA CARACTERIZACAO
GIPSITA QUIMICA (FRX)

MATERIAIS »

PREPARO DO
CALCARIO

Figura 3: Fluxograma de preparo e Caracterizagdo das matérias-primas.

b. Preparacdo do cimento CPI-S e ensaio para avaliar o comportamento da falsa pega nos

cimentos CPI-S produzidos, e

c. Caracterizacdo fisico-quimica do CPI-S, através das andlises de perda ao fogo, residuo
insoluvel, teor de 6xido de magnésio e triéxido de enxofre, massa especifica, indice de
retido na peneira de 75 um, pasta de consisténcia normal, tempo de inicio e fim de
pega, expansibilidade a quente, drea especifica, fluorescéncia de raios X (FRX),
difracdo de raios X (DRX) e andlise termogravimétrica (TG/DTG) em diferentes

temperaturas de moagem do clinquer e tempos de armazenamento do cimento no silo.
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4.1 Clinquer

a) Obtengdo e britagem do clinquer

O clinquer, a ser empregado no estudo foi proveniente do processo de clinquerizacao
de uma cimenteira, localizada em Capanema — PA. Uma massa de 55 kg de clinquer foram
passados em um britador de mandibulas (Pragotec, 3020) visando a reducdo granulométrica

do material.
b) Moagem do clinquer

A moagem do clinquer foi realizada utilizando moinho de disco (Renard, MSA 200 —

4472) até que todo material atingir granulometria passante na perneira de 88 pm.
¢) Homogeneizacdo do clinquer

A homogeneizacao foi feita em um misturador mecanico (Pragotec, Tipo V) com 3
camaras volumétricas. Essa etapa foi necessdria, para que as amostras de clinquer tivessem

uniformidade.

4.2 Gipsita

a) Obtencgdo e secagem da gipsita

A gipsita foi fornecida pela cimenteira, localizada em Capanema — PA. Inicialmente,

o material in natura foi colocado em uma estufa (Fanem, 313/SE) a 55 + 5°C por 10 h.
b) Moagem da Gipsita

ApOs o tratamento em estufa foi efetuada a moagem de 8,0 kg de gipsita em moinho
de disco (Renard, MSA 200 — 4472) até todo material atingir entre 1,0 e 3,5% de material
retido na peneira de 44 um. Em seguida foi realizada a homogeneizacdo em saco pldstico e

armazenado no proprio saco.

4.3 Calcario

a) Obtengdo e secagem do calcario

O calcario foi proveniente da cimenteira, localizada em Capanema — PA.

Inicialmente, o material foi seco em estufa (Fanem, 313/SE) a 110 £ 10°C por 2 h.
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b) Moagem do calcério

Posteriormente, foi efetuada a moagem de 8,0 kg do material em moinho de disco
(Renard, MSA 200 — 4472) até todo material apresentar granulometria passante na peneira de

88 um. A seguir foi realizada a homogeneizaciao em saco plastico e em seguida armazenado.

4.4 Cimento CPI-S

a) Preparacdo do CPI-S

O CPI-S foi preparado usando os seguintes percentuais massicos: 88,5% de clinquer,

5,5% de gipsita e 6,0% de calcario.
b) Condicdes experimentais

As temperaturas do CPI-S estudadas foram de 100°C, 105°C, 110°C, 120°C e 130°C e
os tempos de armazenamento foram de 30 min, 60 min e 120 min, controladas em estufa

(Fanem 315 SE), conforme apresentada na Tabela 5.

Tabela 5- Condi¢des experimentais de producdo das amostras de CPI-S.

Temperatura Tempo CPLS Composicio mdssica (%) Variavel
°O) (min) Clinquer Gipsita Calcdrio resposta
100 30 CPI-S 100.30 88,5 55 6,0
100 60 CPI-S 100.60 88,5 55 6,0
100 120 CPI-S 100.120 88,5 55 6,0
105 30 CPI-S 105.30 88,5 55 6,0
105 60 CPI-S 105.60 88,5 55 6,0
105 120 CPI-S 105.120 88,5 55 6,0
110 30 CPI-S 110.30 88,5 55 6,0 Falsa
110 60 CPI-S 110.60 88,5 55 6,0 Pega
110 120  CPI-S 110.120 88,5 55 6,0
120 30 CPI-S 120.30 88,5 55 6,0
120 60 CPI-S 120.60 88,5 55 6,0
120 120  CPI-S 120.120 88,5 55 6,0
130 30 CPI-S 130.30 88,5 55 6,0
130 60 CPI-S 130.60 88,5 55 6,0
130 120  CPI-S 130.120 88,5 5,5 6,0

¢) Moagem do cimento

O CPI-S foi produzido no laboratério da cimenteira, localizada em Capanema — PA,
no moinho de bolas (Pragotec, 1A) até todo material apresentar granulometria de 4,0 a 6,5%

retido na peneira de 44 um. Posteriormente foi realizada a homogeneizacdo em saco plastico.
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O CPI-S apo6s ser produzido no moinho de bolas, foi encaminhado no interior de um
recipiente para a estufa para simular as condi¢des de ensaios estabelecidas. Para cada faixa de

temperatura e tempo estudadas foram colocados 3,0kg de CPI-S.

4.5 Determinacdo de perda ao fogo do clinquer, gipsita, calcério e cimento CPI-S

A perda ao fogo apresenta apenas um valor global de perda de massa da amostra na
faixa de temperatura ambiente até 1000°C. A determinacdo de perda ao fogo foi realizada

segundo a norma NBR NM 18 (2012).

Inicialmente, tarar um cadinho de platina ou porcelana isento de umidade e pesar
numa balanga analitica — Marca Ohaus, modelo AR-2140, o peso Pj. Posteriormente,
transferir para 0 mesmo uma massa M; de (1,0000+0,0010) g de amostra e anotar o peso do
conjunto P>. Levar ao forno mufla com temperatura controlada de (950+50)°C, deixando
permanecer 50 min para calcario e cimento € 15 min para o clinquer. J4 para a gipsita a
temperatura controlada da mufla é de (600+£50)°C, deixando permanecer 50 min. Em seguida
transferir para um dessecador e apds frio anotar o peso P3. A determinacdo da perda ao fogo

(P.F.) serda dada pela Equacdo 11:

BBy (11)

% P.F.= 100

1

Onde M = P> — P; = Massa da amostra (g).

4.6 Determinacao da falsa pega do CPI-S

A determinacdo da falsa pega no CPI-S foi realizada de acordo com a norma ASTM

C451-13 (ASTM internacional, 2013).
a) Preparacdo da amostra de cimento

A preparagdo da amostra de CPI-S foi realizada em sala com temperatura de 23 +

2°C e umidade relativa superior a 50%.

b) Preparacdo da pasta de cimento
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Na preparagdo da pasta de CPI-S, foi pesada uma massa de 350,0 £ 0,1 g de cimento
CPI-S e uma massa de 122,5 + 0,1 g de 4gua destilada. A pasta dgua/cimento CPI-S foi
preparada em cuba inoxiddvel. Realizou-se uma mistura com auxilio de uma espatula por 1

min e 30 s.
¢) Determinacdo da falsa pega

Na determinacdo de falsa pega foi utilizado aparelho de Vicat (Solotest). Colocar o
molde com sua base maior sobre a placa-base e enché-lo utilizando uma espatula metalica.
Tirar o excesso de pasta e rasar o0 molde com uma régua metdlica. Posteriormente colocar o
conjunto sob o aparelho de Vicat, centrar o molde sob a haste do aparelho, descer até que o
extremo da sonda Tetmajer entre em contato com a superficie da pasta fixando-a nesta
posicdo. Apds 15min do inicio da mistura, soltar a haste. A pasta ndo terd falsa pega quando a
sonda de Tetmajer do equipamento de Vicat atingir valor igual ou superior a 33 mm da placa-

base ap6s 30 s do instante em que foi solta.

4.7 Determinagao de residuo insolavel (RI) do CPI-S

O residuo insoluvel foi determinado pelo procedimento descrito na norma brasileira
NBR NM 15 (2012). Seu valor é usado como parametro para estimar o teor de cinza presente

no cimento (PRANDO e HALASZ, 2013).

Pesar amostra com 1,000g + 0,001g e transferir para um béquer. Adicionar 25mL de
agua destilada fria. Dispersar o cimento, € enquanto se agita, adicionar SmL de HCI
concentrado e aquecer ligeiramente para desfazer os grumos com auxilio de um bastido de
vidro. Diluir até aproximadamente S0mL com 4gua destilada quente proxima da ebuli¢do,
cobrir o béquer com um vidro de relégio e aquecer a solugdo por cerca de 15min. Filtrar a
solugd@o para um béquer de 400mL, empregando um papel de filtracio média e lavar o béquer,
o papel e o residuo com dgua quente. Em seguida, transferir o filtro contendo os residuos ao
béquer original, adicionar 100mL da solu¢do quente de NaOH 10g/L. Com auxilio do bastao
macerar o papel de filtro e digerir por aproximadamente 15 min a temperatura proxima da
ebuli¢cdo, agitando periodicamente. Adicionar de 3 a 4 gotas do indicador vermelho de metila
0,2%, acidificar com HCI concentrado, adicionando 4 a 5 gotas em excesso. Filtrar em papel

de filtro de filtracdo média e lavar o béquer e o residuo com solucdo quente de nitrato de
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amonio 2% até a auséncia de cloretos. A seguir, transferir o filtro com residuo para um
cadinho de platina ou porcelana tarado. Secar em estufa e queimar lentamente sem inflamar,
até desaparecer todo o carvao do papel. Em seguida calcinar o residuo em mufla entre (950 +
50) °C por aproximadamente 30 min, esfriar em dessecador e pesar. A Equagdo 12 exibe o

célculo do R.I. para cimento CP I-S:
m,—m
RI =—2_ "% 100 (12)
m
Onde: mj, é a massa do cadinho, em gramas (g);
my, € a tara do cadinho mais massa do residuo insoldvel, em gramas (g);

m, é a massa da amostra tomada para determinacdo do R.I, em gramas (g).

4.8 Determina¢ao da massa especifica do CPI-S

A determinagdo de massa especifica foi realizada por meio do frasco volumétrico de
Le Chatelier, conforme a norma NBR 16605 (2017). Adicionar ao frasco de Le Chatelier
querosene até atingir a marca graduada no frasco compreendida entre 0 e ImL. Secar o
interior do frasco acima do nivel do liquido. Colocar o frasco em um tanque com 4gua em
posicdo vertical e manté-lo submerso durante no minimo 30 min, até equalizacdo das
temperaturas dos liquidos do frasco e do banho. A temperatura tem que ser aproximadamente
igual a temperatura ambiente. Registrar o volume inicial (V). Em seguida colocar no frasco
graduado de Le Chatelier, 60g do cimento CP I-S, que provoque deslocamento do liquido
compreendido entre as marcas de 18 e 24mL. Tampar o frasco e gird-lo em posicao inclinada,
até que nao subam borbulhar de ar para a superficie do liquido. Submergir novamente o frasco
em um tanque com 4gua durante no minimo 30 min, até equalizagdo das temperaturas dos
liquidos do frasco e do banho. A temperatura tem que ser aproximadamente igual a
temperatura ambiente. Registrar o volume final (V2). A Equacdo 13 apresenta como serd dado
o cdlculo da massa especifica:
p= % (13)
Onde: p ¢ a massa especifica do material, expresso em gramas por centimetro cibico

(g/lcm3);
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m € a massa do material ensaiado, expressa em gramas (g);

V € o volume descolocado pela massa do material ensaiado (V2" — V1”), expresso em
centimetros cubicos (cm3).

V2" — Vi” s@o os valores corrigidos de V2 e Vi, respectivamente, a partir da

calibracao da escala do frasco volumétrico, em centimetros ctibicos (cm3).

4.9 Determinacao do indice de finura do CPI-S

O indice de finura € a relacdo entre a massa do material que estd sendo ensaiado,
cujas dimensdes das particulas sdo superiores a determinada malha de abertura da peneira, ou
seja, fracdo retida, e a massa total, em porcentagem. A determinacdo do indice de finura foi
realizada por meio de peneirador aerodinamico (Metal Cairo PVE-I) segundo a norma NBR

12826 (2014).

Inicialmente serd acoplado a peneira de 75 um no peneirador aerodindmico. Pesar 20g
de cimento CP I-S necessdria para realizacdo do ensaio distribuindo-a de maneira circular de
modo que a tampa ndo toque na amostra, ajustar a pressdao de suc¢do em 200 mmca e o tempo
de peneiramento em 5 min. Com auxilio de um martelo de acrilico efetuar golpes moderados
no pino existente no centro da tampa para despender quantidade de material que adere a
tampa da peneira. Em seguida remover o residuo do peneiramento para um recipiente
evitando qualquer perda de material limpando a tela da peneira com pincel através de
movimentos circulares da borda para o centro e pesar o residuo em um vidro de relégio. O

célculo da finura € dado pela Equagdo 14:

(14)

. Pxf
% Retido = x 100

Onde: P = Massa residual (g)
M = Massa de amostra (g)

f = Fator peneira

4.10 Determinagdo da pasta de consisténcia normal do CPI-S
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A pasta de consisténcia normal € a pasta na qual a sonda de Tetmajer do aparelho de
Vicat (Solotest) penetra e estaciona a uma distancia de (6 + 1) mm da placa base, nas
condi¢des estabelecidas, segundo a norma brasileira NBR 16606 (2017). O valor do ensaio é
apresentado em termos de relagdo a/c em porcentagem, ou seja, indica quanto um cimento ird

demandar de dgua para produzir um concreto trabalhével.
a) Preparacdo da pasta de cimento

Pesar uma massa m¢ de (500 £ 0,5) g de cimento CP I-S. A massa de dgua m, serd
determinada por tentativas e ser medida com exatidao de 0,5g. A mistura dgua/cimento serd
feita num misturador, marca Metal Cairo, modelo AG-5. Com o misturador parado colocar a
dgua na cuba e adicionar o cimento e deixar 30s em repouso. Em seguida misturar durante 30s
em velocidade lenta e desligar o misturador por 60s. Nos primeiros 30s parados realizar
raspagem das paredes internas da cuba a espdtula de borracha fazendo com que a pasta
aderida fique no fundo da cuba. Na sequéncia, misturar a pasta de cimento durante 60s em

velocidade rapida.
b) Determinagdo da consisténcia normal

Colocar o molde com sua base maior sobre a placa-base e enché-lo utilizando uma
espatula metdlica. Tirar o excesso de pasta e rasar o molde com uma régua metdlica.
Posteriormente colocar o conjunto sob o aparelho de Vicat, centrar o molde sob a haste do
aparelho, descer até que o extremo da sonda Tetmajer entre em contato com a superficie da
pasta fixando-a nesta posi¢do. Apds 45s do término da mistura, soltar a haste. A pasta terd
consisténcia normal quando a sonda se situar a uma distancia de (6 = 1) mm da placa base
apos 30s do instante em que foi solta. Caso o resultado esteja fora desta faixa, preparar
diversas pastas de ensaio variando a quantidade de d4gua com a mesma por¢do de cimento a

cada tentativa, até atingir a distancia pré-estabelecida.

O célculo da quantidade de dgua necessdria a obten¢do da consisténcia normal da pasta

de cimento ¢ dado pela Equacgao 15.

a="4 100 (15)

mC
Onde: A € a quantidade de dgua, expressa em porcentagem (%);
m, é a massa de dgua utilizada para a obtencdo da consisténcia normal da pasta de
cimento, expressa em gramas (g);

m. € a massa de CP I-S utilizada no ensaio, expressa em gramas (g).
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4.11 Determinacdo dos tempos de pega do CPI-S

A determinagdo dos tempos de inicio e fim de pega foi realizado de acordo com a

norma NBR 16607 (2017).
a) Preparacdo da amostra de cimento
A preparacdo da amostra de CPI-S foi realizada em sala com temperatura de 23 + 2°C.
b) Preparacgdo da pasta e enchimento dos moldes

A preparacao da pasta de CPI-S e o enchimento dos moldes para a determinagdo dos

tempos de pega serdo realizados de acordo com o descrito no item 4.10.

¢) Condi¢oes de armazenamento dos moldes

Imediatamente ap6s o enchimento com pasta de cimento, 0 molde serd armazenado em
uma camara Umida, mantendo uma temperatura do ar ambiente no intervalo de (23 £2) °C e

umidade relativa do ar ndo menor que 90%.

d) Determinacdo do tempo de inicio de pega

Inicialmente serd ajustado o indicador na marca zero da escala do aparelho de Vicat
descendo a extremidade da agulha de Vicat até que ela toque a placa base, fora do molde.
Encher o molde com pasta de cimento e armazend-lo na caAmara imida. Anotar a hora em que
o cimento foi colocado em contato com a dgua (instante zero). Depois de um tempo minimo
de 30 min apds enchimento do molde, coloca-lo com a placa-base no aparelho de Vicat,
situando-o sob a agulha. Fazer descer suavemente a agulha até que a mesma entre em contato
com a superficie da pasta. Prender a agulha durante 1s a 2s nesta posi¢do para que ela parta do
repouso. Em seguida soltar rapidamente o parafuso permitindo que a agulha penetre
verticalmente na pasta sem choque e sem velocidade inicial. Ler a indica¢do na escala 30s
apos o instante em que a agulha foi solta. Repetir os ensaios de penetragdo no mesmo corpo
de prova quantas vezes forem necessdrios em posicoes que distem 10 mm da borda e
intervalos de tempo 10 min entre elas, mantendo-o o corpo de prova dentro da camara imida
apos cada penetragdo. Limpar a agulha de Vicat apds cada penetracdo. O tempo de inicio de

pega € o intervalo de tempo transcorrido desde 0 momento em que o cimento entra em contato
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com a dgua até o momento em que a agulha de Vicat penetra na pasta e estaciona a (6 + 2)

mm da placa-base do molde tronco-conico.

e) Determinagdo do tempo de fim de pega

Substituir a agulha para determina¢do do tempo de inicio de pega pela de tempo de
fim de pega, cujo acessério anular facilita a observacdo exata de penetragdes pequenas.
Inverter o molde utilizado na determinacao do tempo de inicio de pega sobre sua placa-base
de modo que os ensaios sejam realizados na face oposta do corpo de prova. Repetir os ensaios
de penetracdo no mesmo corpo de prova quantas vezes forem necessarios em posi¢des que
distem 10 mm da borda e intervalos de 30 min entre elas, mantendo-o o corpo de prova dentro
da cimara timida apds cada penetracdo. O tempo de fim de pega é o intervalo de tempo
transcorrido desde 0 momento em que o cimento entra em contato com a dgua até o momento
em que a agulha penetra 0,5 mm na pasta. Este ¢ 0 momento em que o acessorio anular ndao

provoca qualquer marca no corpo de prova.

4.12 Determinacao da expansibilidade de Le Chatelier do CPI-S

A determinacdo da expansibilidade a quente de Le Chatelier foi determinada

empregando a norma NBR 11582 (2016).
a) Condi¢des ambientais

O ensaio foi realizado em sala com temperatura de 23 + 2°C e umidade relativa

superior a 50%.

b) Preparacdo da pasta

A preparacdo da pasta de CPI-S e o enchimento dos moldes para a determinacio dos

tempos de pega serdo realizados de acordo com o descrito no item 4.10.

¢) Moldagem dos corpos de prova



50

Foram moldados trés corpos de prova para o ensaio. Para a moldagem de cada corpo
de prova, colocar cada agulha sobre a placa de vidro, ambas lubrificadas e, com a ajuda de
uma espatula metdlica, preenché-la em uma tunica camada com a pasta, rasar seu topo, e
cobri-la também com placa de vidro lubrificada, colocando-se sobre este, peso suficiente para

que o cilindro ndo gire devido ao peso das hastes.

d) Cura inicial

Logo apds a moldagem, o conjunto todo — agulha, corpo de prova, placas de vidro e
contrapeso deve ser imerso em tanque de dgua potdvel mantida a uma temperatura de 23 +

2°C por 20 £ 4 h.

e) Ensaio da expansibilidade a quente

Ap6s o término do periodo de cura inicial, retirar as placas de vidro e colocar as
agulhas de Le Chatelier em um recipiente com dgua a 23 + 2°C de tal maneira que as hastes
fiquem fora da dgua. Proceder medi¢do do afastamento das agulhas antes de iniciar o
aquecimento progressivo da dgua. Apos 3h de ebuli¢do, sem que ocorra resfriamento dos
corpos de prova e de 2 em 2 h, até que nio se verifiquem em duas medicdes consecutivas,
variacOes de afastamento das extremidades das hastes. A expansibilidade a quente é a
diferencga do ultimo afastamento determinado e o afastamento inicial antes do aquecimento da
dgua, devido a variacdo volumétrica decorrente do processo de hidratacdo de alguns

componentes da pasta de cimento.

4.13 Determinacao da drea especifica do CPI-S

A finura do cimento € determinada como darea especifica, observando o tempo
requerido para uma determinada quantidade de ar fluir através de uma camada de cimento
compactada, de dimensdes e porosidade especificas. A determinacdo da 4rea especifica do

CPI-S foi por meio do permeabilimetro de Blaine, segundo a norma NBR 16372 (2015).
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4.14 Caracteriza¢do dos materiais

4.14.1 Fluorescéncia de raios X (FRX)

A composi¢do quimica das matérias-primas e do CPI-S em percentuais de 6xidos
foram determinadas por espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX) (Oxford X-
Supreme8000), com energia de ativagdo de 10 KeV, segundo a norma brasileira NBR 14656
(2001).

Para o calcério e o clinquer foram confeccionadas pastilhas fundidas, na mdquina de
Fusdo Vulcan (FluXana, 2M). A composi¢cdo da mistura para a preparacao da pastilha fundida
foi de 1,8 g de massa da amostra, mais 8,0 g de Tetraborato de litio (99,5% Li2B4O7 + 0,5%
LiBr) (Oregon Labware) e 1,0 g de carbonato de litio (Merck). Para as amostras de gipsita e
CPI-S foram confeccionadas pastilhas prensadas, numa prensa hidrdulica (Carver, 3853-0),
submetidas a uma pressio de 15,0 kgf/cm?. As quantidades de amostras usadas para
fabricagdo da pastilha foram de 12,0 g da amostra, mais 1,0 g de amido (Sigma-Aldrich).

Ap0s preparacdo, as amostras foram encaminhadas para leitura via FRX.

4.14.2 Difragdo de raios X (DRX)

As estruturas cristalinas e espacamentos basais dos materiais foram identificados
empregando-se difratdmetro de raios X (DRX) (Bruker D8 Advance) com radiagao CuKao,
tensdo de 40 kV, corrente de 40 mA, angulo 20 percorrido de 2° a 60°, com velocidade de

varredura de 1° min™!, tamanho de passo de 0,020 e tempo por passo de 0,2 s.

4.14.3 Analise Térmica (TG/DTG)

As andlises térmicas foram realizadas com o objetivo de se medir a taxa de perda de
massa em fungdo da temperatura. As andlises termogravimétricas (TG/DTG) do CP I-S foram
realizadas em um equipamento de termogravimetria (Netzsch STA449 F1 Jupiter), com uso
de cadinho de alumina e vazdo de 100 mL/min de fluxo de ar de N> desde temperatura de

25°C a 1200°C, utilizando razdo de aquecimento de 10°C min™.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta sessao, sao apresentados os resultados dos experimentos obtidos nos ensaios
de caracterizacdo fisico-quimica das matérias-primas e CPI-S, além da falsa pega das
amostras de CPI-S em diferentes temperaturas e tempos de armazenamento do cimento em

silos.

5.1 Caracterizagdo quimica das matérias-primas

A perda ao fogo e as composi¢des das matérias-primas em termos de 6xidos e usadas

na preparagdo das amostras de CPI-S estdo dispostas na Tabela 6.

Tabela 6- Perda ao Fogo e composi¢do quimica das matérias-primas por FRX.

%
Matéria-Prima  Perda ao $i0; ALO; Fex03 CaO  MgO SO; /OltltI'OSl
Fogo oxidos
Clinquer 0,41 19,84 495 3,89 65,06 4,31 0,44 <0,50
Gipsita 19,10 491 0,89 0,52 32,90 0,52 40,29 <1,00
Calcario 38,59 7,95 1,44 0,85 4522 4,63 - <1,50

1- Concentragdes de K20 + Na2O + TiO2 + P20s + SrO.

O valor baixo de perda ao fogo do clinquer € ocasionado por conta do
desprendimento de toda a matéria organica e volatil da mistura entre o calcdrio, argila e
corretivos durante o processo de clinquerizagdo. Diferentemente do clinquer, o calcdrio,
apresentou o maior valor de perda ao fogo, associado a presenca de quantidade significativa
de diéxido de carbono (CO2) em sua composi¢cdo. Como a perda ao fogo é um requisito
quimico estabelecido pela NBR 16697 para o CPI-S, a quantidade adicionada de calcério é

limitada por contas dos seus altos valores de perda ao fogo.

Diante dos resultados, a andlise quimica do clinquer mostrou que os 6xidos de calcio
e silica sdo os constituintes predominantes, correspondentes a uma quantidade superior a

80,0% da composi¢ao quimica. Consequentemente, os resultados mostram que o clinquer é
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um produto constituido em sua maior parte de silicatos de cdlcio (HUANG et al., 2018). A
Figura 4 ilustra o aspecto do clinquer antes da preparacdo, apds passagem pelo britador de

mandibulas e moinho de disco.

a b c

Figura 4: Aspectos do clinquer antes da preparagao (a), apds passagem pelo britador de mandibulas (b)
e moinho de disco (c).

Para a gipsita, € possivel notar a presenga dos principais componentes — 6xido de
cdlcio e tribxido de enxofre, com percentuais de 32,90% e 40,29% respectivamente. A
presenca desses compostos, que se referem a composi¢do quimica do sulfato de cdlcio, sdao
bem superiores aos demais 6xidos presentes na constituicdo da gipsita. Em estudo de Melo et
al. (2017), a composi¢ao estequiométrica média da gipsita é em torno de 32,0% de CaO e
45,0% de SOs;. No calcdrio, observa-se uma predominancia do 6xido de cdlcio em sua
composi¢do quimica, com um teor superior a 45,0%. O calcario adicionado a mistura do
clinquer e gipsita para a producdo do CPI-S, contém 85,7% de CaCOs, valor superior a 75%
estabelecido pela NBR 16697 (2018) como condi¢do para adi¢do de materiais carbonaticos.
As Figuras 5 e 6 exibem o aspecto da gipsita e calcdrio in natura respectivamente, antes da

preparacao e apds passagem pelo moinho de disco.

Figura 5: Aspectos da gipsita antes da preparacio (a) e ap6s passagem pelo moinho de disco (b).
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b

Figura 6: Aspectos do calcdrio in natura (a) e ap6s passagem pelo moinho de disco (b).

5.2 Estudo da finura do CPI-S

Antes da determinacdo da falsa pega do CPI-S, foi necessario determinar o pardmetro
finura do cimento, determinando a porcentagem em massa de cimento em que os didmetros
caracteristicos das particulas sejam superiores a 75 um (fragdo retida) (NBR 16697, 2018).
Essa acdo foi necessdria a fim de utilizar a mesma granulometria do CPI-S para todas as
amostras produzidas simuladas nas temperaturas e tempos de armazenamento do CPI-S no

silo. A Tabela 7 mostra o resultado do percentual retido na peneira de 75 um do CPI-S.

Tabela 7- Finura do CPI-S na peneira de 75 pm.

Amostra Finura 75 pum (%) Limite da NBR 16697 (%)
Cimento CPI-S 0,50 <12,0

Nota-se que a granulometria avaliada estd abaixo do limite estabelecido pela NBR

16697 e igual a 0,50% de retido na peneira de 75 um.

5.3 Avaliagdo da falsa pega do CPI-S

A Tabela 8 apresenta os valores determinados de falsa pega para as amostras do

cimento CPI-S.
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Tabela 8- Valores obtidos da falsa pega do CPI-S para diferentes condi¢cdes experimentais.

Temperatura Tempo Amostra de Falsa Pega
(°O) (min) CPI-S (mm)
100 30 CPI-S 100.30 40
100 60 CPI-S 100.60 40
100 120 CPI-S 100.120 40
105 30 CPI-S 105.30 40
105 60 CPI-S 105.60 40
105 120 CPI-S 105.120 40
110 30 CPI-S 110.30 40
110 60 CPI-S 110.60 29
110 120 CPI-S 110.120 3
120 30 CPI-S 120.30 40
120 60 CPI-S 120.60 3
120 120 CPI-S 120.120 0
130 30 CPI-S 130.30 40
130 60 CPI-S 130.60 0
130 120 CPI-S 130.120 0

Analisando os dados da falsa pega do CPI-S, constata-se que a temperatura e o tempo
de armazenamento do cimento em silo influenciam no comportamento de falsa pega do

cimento provavelmente em decorréncia da desidratacdo da gipsita.

Verifica-se que para temperaturas do cimento acima de 110°C e tempo de
armazenamento em silos acima de 60 min, as amostras de CPI-S apresentaram falsa pega,
confirmando quando comparado com estudo de Pinheiro (2011), que inferiu que as reacoes de
desidratacao da gipsita formando o hemi-hidrato surgiriam em temperaturas acima de 106°C.
Ja Juenger (2011) afirma que temperatura de operacdo da moagem de cimento acima de
130°C ocasiona a desidratacdo do sulfato de célcio e podem formar o hemi-hidrato ou a forma
anidra da gipsita. Para Calvo (2003), a temperatura inicial de perda da 4dgua na reacdo de
desidratacido é em torno de 125°C, maximizando a ocorréncia da desidratacdo e

consequentemente o endurecimento precoce do CPI-S.

Observa-se que, quando a temperatura do cimento € de 110°C e tempo de
armazenamento do cimento € de 60 min, o CPI-S apresentou falsa pega de 29 mm, valor
bastante superior quando comparado com as amostras de CPI-S que apresentaram falsa pega.
Ha nessas condicdes experimentais especificas uma etapa de transi¢cdo, onde ha necessidade
de uma maior averiguacdo em termos de cinética de desidratacdo para verificar com precisdao

o inicio da perda da plasticidade do CPI-S até o seu enrijecimento prematuro.
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A gipsita (sulfato de cdlcio dihidratado) contida na mistura do clinquer, apds sofrer
desidratacio em sua molécula, forma dentre os seus produtos o sulfato de cdlcio
hemihidratado, que por ter uma solubilidade maior do que a gipsita, ird depositar cristais de
dihidrato, causando um enrijecimento da pasta, confirmando estudos realizados (NEVILLE e
BROOKS, 2013; METHA e MONTEIRO, 2014; BAUER, 2000). Esse resultado ficou
comprovado nas andlises de DRX realizadas, conforme item 5.6.2, quando mostrou que o
CPI-S que teve comportamento de falsa pega perdeu o pico caracteristico da gipsita quando

comparado com o CPI-S que nio teve falsa pega.

O tempo de armazenamento do CPI-S em silo s6 influenciard na ocorréncia de falsa
pega do CPI-S, se o mesmo estiver combinado algum fator que causa essa anomalia no
cimento. Verifica-se na Tabela 8 que, para tempo de estocagem superiores a 60 min e
temperaturas acima de 110°C, ocasionou a falsa pega em todos os CPI-S. Isso ocorre por
conta do efeito de compactacido do cimento do silo, uma vez que a temperatura dos graos de
cimento ird aumentar, ocasionando um enrijecimento precoce da pasta de CPI-S. No entanto,
observa-se que com tempos de armazenamento do CPI-S proximos a 30 min, os cimentos
estudados para todas as faixas de temperatura ndo apresentaram comportamento de falsa pega,
constatando que o cimento armazenado no silo ndo teve tempo suficiente para sofrer um
processo de compactagdo e consequentemente aumento da temperatura dos graos,

impossibilitando a ocorréncia de falsa pega.

5.4 Estudo da perda ao fogo (PF) e residuo insolivel (RI) do CPI-S

Na Tabela 9 estdo dispostos os resultados obtidos dos requisitos quimicos de perda
ao fogo e residuo insoluvel das amostras de CPI-S para todas as faixas de temperatura e

tempo de armazenamento do cimento em silos.
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Tabela 9- Valores encontrados de perda ao fogo e residuo insolivel do CPI-S.

Amostra CPI-S  PF (%) RI (%)
CPI-S 100.30 4,03 0,76
CPI-S 100.60 4,06 0,62
CPI-S 100.120 3,84 0,80
CPI-S 105.30 4,03 0,95
CPI-S 105.60 3,64 0,77
CPI-S 105.120 3,45 0,97
CPI-S 110.30 4,44 1,07
CPI-S 110.60 4,23 0,75
CPI-S 110.120 4,01 0,92
CPI-S 120.30 3,99 0,94
CPI-S 120.60 3,81 1,01
CPI-S 120.120 3,83 0,76
CPI-S 130.30 3,77 0,86
CPI-S 130.60 3,53 0,91
CPI-S 130.120 3,64 0,82

De acordo com a Tabela 9, tantos as amostras de CPI-S que apresentaram falsa pega
como aquelas que ndo apresentaram essa anomalia, apresentaram valores de perda ao fogo
abaixo ou igual a 6,5%, limite estabelecido pela NBR 16697, ou seja as amostras de CPI-S
que apresentaram o fendmeno de falsa pega, ndo foi suficiente para alterar a perda ao fogo das
amostras de CPI-S. Dessa forma, a perda de massa do cimento apds aquecimento em mufla
em torno de 1000°C se manteve estdvel para todas as faixas de temperatura e tempo de

armazenamento do cimento em silos.

Como pode ser visto, o residuo insolivel calculado para todas as faixas de
temperatura de moagem de clinquer e tempo de armazenamento do cimento no silo
apresentaram valores menores ou iguais a 3,5%, limite estabelecido pela NBR 16697. Isso
mostra que o fendmeno de falsa pega das amostras de CPI-S estudadas ndo influenciou no

requisito quimico de residuo insoldvel do CPI-S.

5.5 Estudo da massa especifica, consisténcia normal, tempos de pega, expansibilidade a
quente e area especifica do CPI-S

A Tabela 10 mostra os resultados obtidos para os requisitos fisicos e mecanicos da

massa especifica, pasta de consisténcia normal, tempo de inicio e fim de pega,
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expansibilidade a quente e drea especifica tanto das amostras de CPI-S que apresentaram

comportamento de falsa pega quanto os que ndo apresentaram.

Tabela 10- Requisitos fisicos e mecanicos de massa especifica, consisténcia normal, tempo de
inicio e fim de pega, expansibilidade a quente e area especifica das amostras de CPI-S.

Massa Cons. Inicio de Fimde  Expans. Area
Amostra CPI-S  especifica ~ Normal Pega Pega aquente especifica

(g/cm?) (%) (h:min) (h:min) (mm) (m?/kg)
CPI-S 100.30 3,09 25,0 03:10 04:05 0,5 386
CPI-S 100.60 3,10 25,0 03:05 04:00 0,5 385
CPI-S 100.120 3,11 25,2 03:20 04:10 0,5 385
CPI-S 105.30 3,09 25,6 03:05 04:15 0,8 386
CPI-S 105.60 3,12 25,0 02:50 04:15 0,5 384
CPI-S 105.120 3,11 26,4 03:15 04:40 0,0 385
CPI-S 110.30 3,11 25,0 03:00 04:05 0,5 385
CPI-S 110.60 3,11 25,6 03:35 04:25 1,0 384
CPI-S 110.120 3,10 26,6 03:50 05:00 0,0 385
CPI-S 120.30 3,11 25,4 03:05 04:10 0,0 385
CPI-S 120.60 3,12 26,6 03:35 04:45 0,0 385
CPI-S 120.120 3,11 28,0 03:55 05:00 0,0 385
CPI-S 130.30 3,12 26,0 03:55 04:30 0,5 386
CPI-S 130.60 3,12 28,0 03:50 04:55 0,0 386
CPI-S 130.120 3,13 30,4 04:00 05:05 0,0 385

Diante dos dados da Tabela 10, € possivel constatar que a massa especifica nao se
alterou devido aos resultados das amostras de cimento que tiveram comportamento andmalo
de falsa pega quando comparado as amostras que ndo tiverem. Apesar de ser um requisito
facultativo, a sua determinacdo é fundamental para calcular a drea especifica das amostras de

CPI-S.

A pasta de consisténcia normal é toda aquela preparada com uma quantidade de dgua
suficiente para lhe proporcionar uma consisténcia padrdo. O valor do ensaio é apresentado em
porcentagem, em termos da relacdo agua/cimento (a/c) ou com a relacdo da massa de dgua
dividido pela massa de cimento utilizado, indicando quanto o CPI-S ird demandar de agua
para produzir um concreto trabalhdvel. De acordo com os resultados, nota-se um leve
aumento percentual da quantidade de dgua necessdria para produzir uma pasta trabalhdvel
com o aumento da temperatura e do tempo de armazenamento do CPI-S nos silos. Isso se
justifica provavelmente por conta do processo de desidratacdo sofrido pelo sulfato de calcio

dihidratado (NEVILLE, 2016; MEHTA e MONTEIRO, 2014), resultado comprovado pela
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andlise de DRX do cimento CPI-S 130.120 quando comparado com o CPI-S 100.30, presente
no item 5.6.2. A determinacao da pasta de consisténcia normal identifica a quantidade de dgua
necessaria para ser adicionada no cimento para os ensaios de determinagdo dos tempos de

pega inicial e final, um requisito fisico normativo para a producdo do CPI-S.

Na avaliac@o dos tempos de pega, todas as amostras de CPI-S apresentaram tempo de
inicio de pega superior ou igual a 1 hora, limite estabelecido pela NBR 16697 como exigéncia
fisica na produ¢dao do CPI-S e tempo de fim de pega inferior ou igual a 10 horas. Os
resultados mostram que todos as amostras que apresentaram comportamento de falsa pega,
tiveram maiores dificuldade para perda da plasticidade da mistura entre a d4gua e o cimento,
ou seja, um maior tempo de inicio e fim de pega, mostrando que o aumento de temperatura
ocasionou acréscimo no tempo de inicio e fim de pega deste tipo de cimento (NEVILLE e

BROOKS, 2013; NEVILLE, 2016).

Os valores de expansibilidade para todas as amostras de CPI-S exibiram a
expansibilidade a quente de Le Chatelier inferior ou igual a 5,0 mm, limite posto pela NBR
16697. Isso quer dizer que todas as amostras de CPI-S ndo apresentaram varia¢do volumétrica
decorrente do processo de hidratagdo do cimento (NBR 16697, 2018; NEVILLE e BROOKS,
2013).

Nota-se que a 4drea especifica das amostras de cimento CP I-S apresentou valores
com pouca variagdo, tanto para amostras que apresentaram falsa pega quanto para aquelas que
nao apresentaram. Como a area especifica tem ligacdo direta com a granulometria das
amostras de CPI-S, e como estas foram preparados com mesma granulometria (material retido

da peneira de 75 um), o resultado pode ser justificado.

5.6 Caracterizacao do CP I-S

5.6.1 Fluorescéncia de raios X (FRX)

A Tabela 11 apresenta os resultados dos constituintes quimicos dos cimentos CPI-S

estudados para todas as temperaturas e tempo de armazenamento do cimento em silo.



Tabela 11- Composi¢do quimica do CPI-S por FRX.

60

%
Amostra CPL-S o8 A 5, Fe:0;, CaO MO SO; P:05 TiO: NaO KO StO
CPLS 10030 18,65 4,56 3,96 6512 3,79 298 033 024 005 020 008
CPL-S 100.60 18,55 4,62 393 6532 371 299 033 024 005 0,19 008
CPLS 100.120 18,64 4,50 3,95 6537 372 298 033 023 004 018 0,08
CPL-S 10530 18,61 4,62 396 6529 3,76 288 032 024 005 0,18 007
CPLS 105.60 1847 451 398 6562 370 287 033 024 003 019 0,07
CPLS 105.120 18,56 4,57 3,97 6523 3.84 294 034 024 004 0,19 0,08
CPLS 11030 1846 4,57 397 6533 372 299 034 025 005 019 0,10
CPLI-S 110.60 18,52 4,558 395 6519 3583 303 033 025 004 020 008
CPLS 110.120 18,68 4,56 3,94 6503 3,87 3,02 033 024 004 020 0,08
CPLS 12030 18,72 4,63 394 6504 3,79 298 034 024 006 020 007
CPLS 120.60 18,50 4,53 396 6532 375 3,03 035 023 005 018 0,07
CPLS 120.120 18,54 4,52 395 6530 3.80 301 033 023 004 018 008
CPLS 13030 18,56 4,56 3,96 6535 3,76 291 033 024 004 019 0,10
CPLS 130.60 1846 4553 398 6543 3,79 291 034 024 004 020 0,08
CPLS 130.120 1844 452 397 6546 378 292 034 025 005 020 0,08

A Tabela 11 mostra os 6xidos de cdlcio e silicio como constituintes majoritarios nas

amostras estudadas, e juntos sdo responsiveis pelas reacdes de hidratacdo dos silicatos,
correspondentes a mais de 60% do volume das reacdes do cimento (GARTNER et. al., 2017).
A variagdo dos elementos célcio e silicio no cimento interfere diretamente nas fases anidras
CsS e (oS, nas quais uma maior concentracdo de cdlcio leva a uma producio preponderante
de alita, principal responsdvel pelas fases hidratadas C-S-H e Ca(OH)> (SIMAO et. al., 2018;
NASCIMENTO et. al., 2019). Nao menos importantes, temos os 0xidos de aluminio e ferro,
responsaveis pelas reacdes dos aluminatos, correspondentes a 20% do volume das reagdes que
acontecem no cimento. Os percentuais dos 6xidos ndo foram influenciados pela ocorréncia de

falsa pega das amostras de CPI-S.

O ¢6xido de magnésio e o trioxido de enxofre encontram-se dentro dos valores
exigidos pela NBR 16697, menor ou igual a 6,5 e 4,5%, respectivamente. Isso mostra que o
baixo teor de MgO faz com que o CPI-S se hidrate normalmente e perca capacidade de causar
fissuras ao expandir-se dentro do concreto ja endurecido. J4 valores baixos de SOj3
provenientes principalmente da gipsita diminuem a possibilidade de interferéncias nas

resisténcias iniciais do cimento, conforme mostra estudos teéricos (NEVILLE, 2016).

As andlises de difracdo de raios X e termogravimétrica (TG/DTG) foram realizadas
em duas amostras de cimento, amostra contendo CPI-S 130.120, que apresentou falsa pega, e

amostra de CPI-S 100.30, que ndo apresentou falsa pega
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5.6.2 Difragdo de raios X (DRX)

A andlise mineraldgica dos dois cimentos CPI-S estd apresentada na Figura 7, onde
foram identificados os constituintes predominantes alita e belita, confirmando o resultado

quimico dos cimentos, onde houve predominancia dos 6xidos de Ca e Si.

Intensidade (u.a.)
1

7] B c3 GHes

10 20 30 40 50 60
26 (graus)

Figura 7: Difratogramas de raios X dos cimentos (a) CPI-S 100.30, (b) CPI-S 130.120. (C3: Alita; C2:
Belita; CA: Aluminato tricalcico; C: Calcita; B: Brownmilerita; G: Gipsita; S: Basanita; Pe: Periclasio;
He: Hematita).

No difratograma dos cimentos € possivel observar a presenca dos principais
compostos cristalinos em ambos os cimentos, como a alita (C3S), belita (C2S), aluminato
tricalcico (C3A), ferroaluminato tetracalcico (CsAF) e a calcita (CaCO3) (ROMANO, et. al.,
2016; AITCIN e FLATT, 2016; NOBRE et. al., 2017; FERREIRA, et. al., 2018; DUDA,
1977; JUENGER et. al., 2011; LABAHN, 1985; TAYLOR, 1997). Além destes compostos,
pode-se observar a presenca de gipsita (CaSO4.2H20) no CPI-S 100.30 em 11,61° e 20,78°
(26). Como esperado em termos de comportamento, no CPI-S 130.120, figura 7 (b), observa-
se o desaparecimento dos picos de sulfato de cdlcio dihidratado, uma vez toda essa gipsita

passou por um processo de desidratacdo, formando a basanita (CaS0O4.0,5H>0). Como esse
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composto € cerca de 5 vezes mais solivel que a gipsita, formard uma solucio supersaturada
que tende a depositar os cristais de dihidrato e como consequéncia o enrijecimento prematuro
da massa do CPI-S 130.120, caracterizando a falsa pega nesta amostra de CPI-S estudada
(NEVILLE e BROOKS, 2013; NEVILLE, 2016; MEHTA e MONTEIRO, 2014; PINHEIRO,
2011; BAUER, 2000).

5.6.3 Anélise Térmica (TG/DTG)

Os resultados das analises termogravimétricas (TG/DTG) para as amostras de CPI-S

100.30 e CPI-S 130.120 estdo representados na Figura 8.

TG CPI-S100.30 DTG TG CPI-S 130.120

Perda de Massa (%)
%/min

Perda de Massa (%)

T T T T T
200 400 600 800 1000 1200 200 400 600 800 1000

Temperatura (°C) Temperatura (°C)

Figura 8: Curvas termogravimétricas (a) TG e (b) DTG dos cimentos CPI-S 100.30 e CPI-S 130.120.

As amostras de CPI-S apresentaram perda de massa continua com menor ou maior
taxa de perda em toda faixa de temperatura analisada. Os termogramas das amostras CPI-S
100.30 e CPI-S 130.120 mostram a decomposi¢do em trés etapas que ocorre entre 30 e 180°C,
com banda no maximo identificado pelo DTG em 130°C, atribuido a perda de dgua de
desidratacdo do sulfato de calcio dihidratado, equivalente a 1,3% para CPI-S 100.30 e 0,2%
para CPI-S 130.120 de perda de massa. Entre 180 e 500°C, com banda no maximo em 440°C
com perda de massa de 0,7% para CPI-S 100.30 e 0,6% para CPI-S 130.120, correspondendo
a desidroxilac@o do teor de hidréxido de cdlcio (HOPPE FILHO, 2017). Entre 500 e 800°C,
com banda no maximo em 730°C e perda de massa de 3,2% para CPI-S 100.30 e 3,4% para
CPI-S 130.120, decorrente da perda de CO2 por decomposi¢do do carbonato de calcio. Com
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isso, a perda de massa total foi de 5,2% CPI-S 100.30 e 4,2% para o CPI-S 130.120. Dessa
forma, foi constatado que a perda de massa da amostra de cimento CPI-S 100.30 foi maior
que para CPI-S 130.120 por conta da maior perda de dgua de desidratacdo do sulfato de célcio
dihidratado. Observa-se que uma banda de decomposi¢do do sulfato de cdlcio dihidratado do
cimento CPI-S 130.120 € muito menor do que para o cimento CPI-S 100.30, provavelmente
resultante de decomposi¢ao parcial ou total do sulfato de cdlcio dihidratado em decorréncia da

temperatura do cimento, o qual pode se transformar em sulfato de cdlcio hemihidratado.
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6 CONCLUSAO

Com base nos ensaios e andlises realizadas, pode-se confirmar que a temperatura de
cimento superior a 110°C e o tempo de armazenamento do CPI-S acima de 60 min
influenciam no comportamento de falsa pega do cimento. Do total de quinze amostras de
cimentos analisadas, seis apresentaram esta anomalia, com a pasta de cimento enrijecendo de
forma instantanea, sem ocorréncias de libera¢ao de calor caracteristico. Através dos resultados
obtidos, a falsa pega ndo influenciou nos requisitos de perda ao fogo, residuo insoldvel, finura
de retido na peneira de 75 um, teor de MgO e SOs, tempo de inicio e fim de pega,
expansibilidade a quente, massa especifica, drea especifica e pasta de consisténcia normal

estabelecidos pela NBR 16697.

Dos resultados de difracdo de raios X, ficou evidenciado o desaparecimento dos
picos de CaS04.2H>O no cimento CPI-S 130.120, uma vez que a gipsita passou por um
processo de desidratacio com o aumento da temperatura do cimento e se transformou em
CaS04.0,5H;0, diferentemente do observado no cimento CPI-S 100.30, onde os picos de
gipsita estdo presentes. Nas andlises das curvas termogravimétricas (TG/DTG) foi
comprovada a maior perda de massa da amostra de cimento CPI-S 100.30, equivalente a
5,2%, quando comparada ao cimento CPI-S 130.120, igual a 4,2%. Essa diferenca se deu
principalmente na regido compreendida entre 30 e 180°C quando houve a perda de dgua de
desidratacdo do sulfato de cdlcio dihidratado. Nas demais regides, a perda de massa por
desidroxilacdo do teor de hidréxido de cdlcio e decorrente da perda de CO; por decomposicdo

do carbonato de calcio foram similares.

Destaca-se também a necessidade e a importancia de averiguar em termos de cinética
de desidratacdo as condicdes experimentais especificas de transicdo de temperatura de 110°C
e tempo de armazenamento em silos de 60 min do cimento, onde se comprovou a ocorréncia
de falsa pega, para verificar com maior precisdo o inicio da perda de plasticidade até o

enrijecimento prematura do CPI-S.

Diante dos resultados, o aperfeicoamento dos estudos quanto a outros fatores que
ocasionam a falsa pega podem ser realizados, como avaliar a cristalografica do clinquer
utilizado na produgdo do CPI-S, para constatar a reatividade do C3A, uma vez que clinquer de

baixa qualidade favorece a ocorréncia de falsa pega.
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Por fim, como a falsa pega é um parametro de qualidade especifico para atendimento
a consumidores especificos, principalmente do cimento CPI-S, o seu controle torna-se
indispensavel para atender as necessidades destes clientes. Diante disto € papel da industria
cimenteira aumentar os controles dos parametros temperatura de moagem de clinquer e o
tempo de armazenamento do CPI-S em silos, evitando maior consumo de energia e de

matérias-primas.
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