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Resumo
s agregados provenientes da reciclagem de concreto geralmente
possuem propriedades inferiores as dos agregados naturais, o que
limita suas alternativas de reciclagem. Entretanto, muitos estudos vém
demonstrando seu potencial de utilizacdo na confeccéo de concretos,
a partir de avaliacOes de propriedades mecénicas e microestruturais, e de melhorias
na forma de mistura dos agregados. O presente trabalho analisa a viabilidade de
utilizacdo da técnica de nanoindentagdo para a avaliacdo da interface que se forma
entre a pasta e o agregado reciclado em concretos com esse tipo de agregado.
Foram produzidos corpos de prova que representam a regido de interface em
concretos em que os agregados reciclados foram adicionados a mistura no estado
seco, método que vem sendo utilizado com o intuito de melhorar a zona de
transicdo em fungao da absorcéo do excesso de agua da pasta e de particulas de
aglomerante pelos poros vazios do agregado reciclado. Os corpos de prova de
referéncia foram comparados com outros em que foi realizada a adicéo de filer
baséltico e de cinza de casca de arroz. A técnica de nanoindentacdo possibilitou
verificar que a utilizacio de agregado no estado seco gera zonas de transi¢éo de
elevada qualidade e que a adicdo de cinza de casca de arroz aumenta a dureza da
regido de interface.
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Abstract

Recycled concrete aggregates generally have inferior properties than natural
aggregates, which means that their recycling possibilities are more limited.
However, several studies have demonstrated the use potential of recycled concrete
aggregates in the manufacture of concrete by determining their mechanical and
microstructural properties, and improving the form of aggregate mixture. This
study analyses the feasibility of using nanoindentation to evaluate the interface
that is formed between the paste and the recycled aggregate in concretes with this
type of aggregate. A new mortar layer was produced using different mix
compositions. The admixture using RCA in dry state was used to improve the
transition zone due to the absorption of excess water from the cement paste and
the particle binders by the empty pores of the recycled aggregate. The reference
samples were compared with samples where basalt fillers and rice husk ash had
been added. The nanoindentation technigque showed that the use of RCA in dry
state generates high quality transition zones and that the addition of rice husk ash
increases the hardness of the interface.
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Introducao

Na busca do desenvolvimento sustentavel no setor
da construcdo civil, tem-se como aliada a
reciclagem de residuos, que pode reduzir o
consumo de matérias-primas nao renovaveis e
energia, € minimizar a geracdo de poluicdo e o
esgotamento de aterros (JOHN, 2000; VIEIRA,
2003). A reciclagem de materiais no setor de
construcdo civil ganhou destaque em estudos no
Brasil, como Zordan (1997), Lima, (1999), Pinto
(1999), Angulo (2000, 2005) e John (2000).

A reciclagem de residuos da construcdo civil
(RCC) em geral ¢é feita na forma de agregados
reciclados, que apresentam como caracteristicas
maior porosidade em relacdo aos agregados
naturais e, por consequéncia, menor resisténcia e
maior absor¢cdo de &gua. Essas propriedades
resultam geralmente em novos concretos com
piores  propriedades mecanicas e  menor
durabilidade comparativamente aos
confeccionados com agregados naturais.

O presente trabalho tem por objetivo analisar a
viabilidade de utilizagdo da técnica de
nanoindentacdo para a avaliacdo da interface que
se forma entre a pasta e 0 agregado reciclado de
concreto (ARC) em concretos com esse agregado
reciclado. Para isso foram utilizadas também uma
adic8o inerte — filer baséltico (FB) — e outra ndo
inerte — cinza da casca de arroz (CCA) —, com o
objetivo de verificar se essas adi¢fes causam
alteracBGes na regido de interface e se podem ser
identificadas pela técnica e também pela
metodologia de analise proposta, visto que ndo
existe uma metodologia consagrada para a analise
de produtos cimenticios por nanoindentagao.

Revisao teodrica

Os ARC apresentam algumas diferencas em
relacdo aos agregados naturais, principalmente
quanto a existéncia de uma camada de argamassa
aderida ao agregado natural, tornando-o mais
poroso, com maior absor¢do, menor densidade e
resisténcia (KATZ, 2003; TAM; GAO; TAM,
2005; ETXEBERRIA et al., 2007; KOU; POON,
2015). Para Padmini, Ramamurthy e Mathews
(2009), a absorcéo ¢ a principal propriedade que 0
difere de um agregado natural, influenciando as
propriedades de concretos no estado fresco e
endurecido. Werle, Kazmierczak e Kulakowski
(2011) comprovaram que a absor¢do de um ARC
estd diretamente relacionada ao concreto que o
originou. Os autores analisaram a absor¢do em
ARC obtido de concretos de resisténcia de 18, 37 e
50 MPa, resultando em absorcdo de
respectivamente 8,49%, 6,07% e 5,24%. Outra

caracteristica de um ARC é a elevada absor¢édo nos
minutos iniciais, com estimativas de 90% nos
primeiros 5 min (AGRELA et al., 2011;
BUTTLER, 2003; TEGGUER, 2012). A
argamassa aderida ao ARC também resulta em
diminuigdo na massa especifica ao se comparar
com um agregado natural. Estudos, como os
realizados por Angulo et al. (2010) e Lovato
(2007), afirmam que a massa especifica é um
pardmetro fundamental de qualidade de um
agregado reciclado em geral;, um ARC
normalmente possui maior massa especifica que
agregados oriundos de RCC.

Por mais que as pesquisas demonstrem queda nas
propriedades de concretos com ARC, fazendo com
que autores como Evangelista e Brito (2007) e
Topgu e Sengel (2004) recomendassem teores de
somente 20% a 30% de substitui¢do, a necessidade
demanda que seja utilizada uma quantidade maior.
Kou e Poon (2012) citam que a menor resisténcia e
a maior porosidade do ARC, somadas a quantidade
utilizada, resultam em resisténcias inferiores aos
concretos produzidos com esses agregados em
comparacdo com o agregado natural. Além de
resisténcias inferiores, o concreto com ARC é mais
permeavel que o concreto com agregados naturais,
principalmente ao se utilizar agregado mildo
reciclado, fazendo com que a utilizacdo de adi¢des
minerais seja extremamente benéfica em concretos
com ARC (ZAHARIEVA et al., 2003).

Zona de transicdo de concretos com
ARC

A zona de transi¢cdo (ZT) possui uma estrutura
diferente da regido distante a superficie do
agregado, apresentando grande quantidade de
portlandita (Ca(OH),) e etringita, o que torna a
regido mais porosa. Esse efeito ocorre pela maior
guantidade de agua aderida a superficie do
agregado, resultando em maior relacdo &gua-
cimento (a/c) na regido, o que influencia
diretamente as propriedades de durabilidade e
mecanicas: exibe menor resisténcia e maior
capacidade de deformacdo que a matriz e o
agregado  (PAULON; KIRCHHEIM, 2011,
MEHTA; MONTEIRO, 2008; SICAT et al.,
2014).

Bentz (2009) afirma que os principais fatores que
influenciam a ZT séo a relacdo a/c e o tipo de
agregado, em funcéo de sua superficie, porosidade
e absorcdo. Nesse sentido, Ke et al. (2010)
afirmam que, quando o agregado possui baixa
capacidade de absorcdo, forma-se uma ZT mais
porosa que a matriz. O tamanho e a forma do
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agregado também influenciam a formacdo da ZT,
pois maiores areas superficiais resultam em maior
quantidade de &gua, aumentando a porosidade, a
formacdo de Ca(OH), e também a espessura da
ZT. Ja agregados mais rugosos proporcionam
maior aderéncia, enquanto em agregados com
superficies mais lisas uma menor quantidade de
pasta acaba ficando aderida ao agregado
(ELSHARIEF; COHEN; OLEK, 2003; BASHER,;
BASHER; LONG, 2005; NEVILLE; BROOKS,
2013).

Concretos com agregados reciclados apresentam
uma microestrutura mais complexa, pois o0 ARC
possui duas zonas de transi¢cdo, uma entre 0 ARC e
a nova pasta de cimento, chamada de zona de
transicdo nova, e outra no proprio ARC, entre seu
agregado natural e a pasta antiga aderida,
normalmente menos densa que a pasta nova,
chamada de zona de transi¢do antiga. Essa zona de
transicdo antiga e a argamassa aderida
correspondem a parte mais fraca do agregado
reciclado, com uma grande quantidade de poros e
fissuras (TAM; GAO; TAM, 2005;
ETXEBERRIA; VAZQUEZ; MARI, 2006,
THOMAS et al., 2013). A zona de transi¢cdo nova
pode ter sua porosidade diminuida. A porosidade e
a densidade da ZT nova dependem do estado de
saturacdo do ARC no momento da mistura, porque
esse estado de umidade influenciard a
movimentacdo de agua entre as duas argamassas.
Utilizando agregados porosos e saturados, hd um
enfraquecimento da ZT, pela maior quantidade de
&gua na regido. J& com um agregado poroso e no
estado seco, pode ocorrer um fortalecimento da
ZT, pela absor¢do de &gua da mistura, 0 que
proporciona a migracdo dos produtos de hidratagéo
para dentro do ARC e consequentemente para a
zona de transicdo (POON; SHUI; LAM, 2004).

O uso de adicbes também é benéfico para o
fortalecimento da zona de transicdo. Trabalhos
como os realizados por Xiao et al. (2013) e Kong et
al. (2010) comprovaram as melhorias na ZT com 0 uso
de adic6es, pela maior quantidade de C-S-H observada
na regiao.

Nanoindentacao

Blando (2005) afirma que a técnica de medida de
dureza mais difundida e utilizada é a indentacéo,
que analisa o comportamento elastoplastico da
superficie de materiais, associando o controle
computadorizado a sensores de deslocamento para
a obtencdo de resultados instantdneos do material.
A técnica consiste na aplicacdo de uma carga por
uma agulha (indentador ou penetrador) e €
utilizada na medida de propriedades mecénicas,
especialmente de materiais homogéneos, filmes

finos e materiais em pequenos volumes. Esses
testes dindmicos sdo definidos como testes
instrumentados de dureza (hardness instrumental
tests — HIT) (JONES; GRASLEY, 2011).

A nanoindentagdo possui como principio uma
técnica simples em que o penetrador, de geometria
e propriedades conhecidas, é pressionado em um
material até que a carga ou profundidade
previamente definida seja alcangada. A partir desse
momento, o indentador é removido da amostra.
Durante o processo o material se deforma,
refletindo as propriedades mecanicas
(CONSTANTINIDES; ULM, 2004, 2007). O teste
inicia-se com o penetrador entrando em contato com
0 material, no valor de carga minimo, e a partir do
contato a carga vai sofrendo incrementos, dando
inicio ao ciclo de carregamento. Esse ciclo é
finalizado com o alcance da carga méaxima, que tem
duracéo preestabelecida, periodo chamado de tempo
de retengdo na carga maxima, iniciando-se entédo o
ciclo de descarregamento. No ciclo de
descarregamento o indentador sofre reducfes de
carga até alcangar o valor de carga minima,
finalizando o teste com a retirada completa do
indentador da amostra (BLANDO, 2005).

A penetracdo do indentador dentro do material no
ciclo de carregamento provoca deformagdes
elasticas e plasticas, estimando-se assim, pela
profundidade de penetracdo e de acordo com o
penetrador utilizado de propriedades conhecidas,
seu valor de dureza. Na fase de descarga (remocéo
do indentador) somente a por¢do elastica do
material € restabelecida, sendo dessa maneira
possivel conhecer o0 médulo de elasticidade do
material, uma vez que durante o ciclo de descarga
a deformacdo do material estéa diretamente ligada a
recuperacdo elastica do material (BLANDO, 2005;
ZHU et al., 2007).

A técnica de nanoindentacdo, que  foi
originalmente  desenvolvida para  materiais
homogéneos, metalicos e cerdmicos, ao contrario
do concreto, extremamente heterogéneo, vem nos
Gltimos anos sendo utilizada para a analise de
materiais cimenticios, como o clinquer, compostos
do cimento hidratado, argamassas e concretos.
Porém, em func¢do da heterogeneidade de materiais
a base de cimento, para uma andlise estatistica
confiavel, se fazem necesséarias centenas de
indentacbes em uma Onica amostra, e uma
complexa validagdo por anélise estatistica
(JENNINGS et al., 2007; ULM et al., 2010).

Entre os trabalhos ja realizados destacam-se
aqueles que vém medindo as propriedades dos
compostos do cimento hidratado, como os de
Constantinides e Ulm (2004, 2007), Venkovic,
Sorelli e Martirena (2014) e Silva, Nemecek e
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Stemberk  (2014), os quais demonstram
principalmente a existéncia de dois compostos de
C-S-H, que se assemelham na composi¢do, mas
que diferem estruturalmente entre si, sendo um de
alta densidade e outro de baixa densidade. Esses
trabalhos ainda demonstram que as propriedades
elasticas do C-S-H sdo intrinsecas ao compaosto.
Para Jennings et al. (2007), os valores de médulo
de elasticidade dos C-S-H de pasta de cimento de
baixa densidade ficaram na ordem de 18 GPa,
enquanto o de alta densidade ficou na ordem de
31 GPa. A Tabela 1 apresenta o resultado de
diferentes trabalhos que analisaram os produtos
de hidratagdo por nanoindentacéo.

Programa experimental

Foi utilizado cimento CP I1-F-32, pois possui
menor quantidade de adi¢des que cimentos do tipo
CP 1Il e CP 1V, e menor superficie especifica que
um CP V. A massa especifica do cimento adotado
foi de 2,91 g/cm3. O filer baséltico (FB) utilizado
foi obtido por britador do tipo VSI, em pedreira
localizada em Campo Bom, RS, e submetido a
peneiramento para garantir a utilizacdo de material
passante na peneira 0,075 mm. Apresentou massa
especifica de 2,63 g/cm?. A cinza de casca de arroz
(CCA), utilizada também por Fedumenti (2013) e

por Erhart (2014), é oriunda de Alegrete, RS, e
obtida a partir da queima da casca em forno de
leito fluidizado. A CCA possui massa especifica
de 2,07 g/cm?® e classifica-se, conforme a NBR
12653 (ABNT, 2014), como uma pozolana de
classe E, com teor elevado de silica, cuja soma dos
compostos de SiO,, Al,O; e Fe,O3 representa um
total de 95,23%.

A caracterizagdo mineraldgica das adigBes foi
realizada por difracdo de raios X, visualizada na
Figura 1. O FB apresentou grande quantidade de
picos cristalinos, especialmente de labradorites, e a
CCA, uma pequena quantidade de picos de
cristobalita e quartzo.

O resultado da distribuicdo granulométrica do
cimento e adi¢des esta exposto na Figura 2.

O agregado miudo natural (AMN) utilizado foi
uma areia quartzosa de leito de rio, proveniente do
Rio Jacui, na regido de Porto Alegre, RS. Foi
utilizada somente a fragdo passante na peneira de
malha 4,80 mm e retida por lavagem na peneira
0,075 mm, que resultou, apo6s lavagem, num teor
de material passante na peneira 75 pum, conforme a
NBR NM 46 (ABNT, 2003), de 0,16%. A Tabela 2
apresenta as propriedades da areia, e a Figura 3,
sua distribui¢do granulométrica.

Tabela 1 - Médulo de elasticidade em materiais cimenticios (GPa), obtido por nanoindentacao

Constantinides e Ulm (2004) | Sorelli et al. (2008) | Hu e Li (2015)
C-S-H de baixa densidade 21,7422 19,7425 24,2
C-S-H de alta densidade 29,442 4 34,245,0 30,3
CH 38+5 - 36,4
Microporo - 7,0£4,0 0,0
Macroporo - - 0,0
Pasta de cimento - - -
Areia - 76,3+15,1 -
Cimento anidro - 141,1+34,8 90,3
Figura 1 - Difracao de raios X FB e CCA
4000 4 ) Fino Basaltico
(1) Labradorite
2000 + (”
1000 o oM oe | o
J ] “ i |
2 CCA
| (2) Cristobalita
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Figura 2 - Distribuicao granulométrica dos materiais obtida por granulometria a laser
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Tabela 2 - Propriedades do AMN
Propriedade Resultado Metodologia
Massa unitaria (g/cm3) 1,50 NBR NM 45 (ABNT, 2006)
Massa especifica (g/cm3) 2,60 NBR NM 52 (ABNT, 2003)
Dimensdo maxima caracteristica (mm) 2,40 NBR NM 248 (ABNT, 2003)
Modulo de finura 2,08 NBR NM 248 (ABNT, 2003)
Figura 3 - Distribuicao granulométrica do AMN
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Exclusivamente para a andlise da interface pasta-
agregado, foi utilizado um basalto proveniente de
Nova Prata, RS, com massa especifica de 2,66
g/cm3, segundo a NBR NM 53 (ABNT, 2002).

A agua utilizada foi proveniente da rede publica de
Séo Leopoldo, RS.

Utilizou-se o trago de concreto 1: 2,815 : 3,25 : a/c
= 0,62, descrito na pesquisa de Padovan (2013).
No presente estudo o agregado graudo foi retirado,
sendo utilizadas apenas as argamassas. A
quantidade de materiais manteve-se fixa, assim
como a relacdo a/c, variando-se apenas o tipo e 0
teor de adicdo, utilizada em adicéo ao cimento, em
massa com compensacgdo de volume. A Tabela 3

apresenta 0s consumos de materiais para 0S
diferentes tracos.

A mistura dos materiais foi realizada em
argamassadeira de eixo vertical, seguindo o
procedimento especificado na NBR 7215 (ABNT,
1996), com as adi¢des de agregados reciclados
sendo adicionadas ao cimento. Ap6s a mistura,
foram moldados corpos de prova cilindricos de
dimensdo 5x10 cm, que permanecerem nos moldes
por 24 h, até ser desmoldados e levados a cAmara
Umida, com temperatura e umidade de
respectivamente 2312 °C e 97,5+2,5%, onde
permaneciam até a idade de 28 dias, para entéo ser
caracterizados.
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Tabela 3 - Tracos utilizados

Identificagio | Cimento | Agregado mitido | Agua/Cimento | FB (%) | CCA (%)
Ref 1 2,815 0,62 - -
5% FB 1 2,815 0,62 5 -
10% FB 1 2,815 0,62 10 -
5% CCA 1 2,815 0,62 - 5
10% CCA 1 2,815 0,62 - 10

Nota: Todas as argamassas apresentaram consisténcia por espalhamento de 360+10 mm.

As propriedades das argamassas avaliadas aos 28
dias foram:

(@) massa especifica: medida na condigdo
saturada, antes da realizacdo dos ensaios;

(b) mobdulo de elasticidade dindmico: medido com
aparelho “Pundit” (Portable Ultrasonic Non-
destructive Digital IndicatorTester), PunditLab, da
empresa Proceq, e com base ha NBR 8802
(ABNT, 2013);

(c) resisténcia & compressdo axial: realizada com
base na NBR 5739 (ABNT, 2005) e na NBR 7215
(ABNT, 1996), utilizando uma velocidade de
carregamento de 0,30 MPa/s, em prensa classe I,
da marca Controls, com capacidade de 2.000 kN; e

(d) porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM):
realizada em equipamento Quanta Chrome Pore
Master, com pressdo de intrusdo de mercurio de 0
a 0,34 MPa na baixa pressao e de 0,34 a 227,37
MPa na alta pressdo, com um &ngulo de contato de
130°, na idade de 28 dias.

Com excecdo do ensaio de PIM, todos os demais
foram realizados em trés corpos de prova,
adotando-se a média como resultado.

Metodologia de analise da interface
entre argamassas por
nanoindentacao

Para o estudo da interface entre a argamassa e 0
agregado reciclado, foram moldados corpos de
prova simulando um concreto com ARC. Os
métodos de producdo dos corpos de prova se
basearam nos trabalhos realizados por Poon, Shui
e Lam (2004), Kong et al. (2010) e Xiao et al.
(2013), que analisaram a zona de transicdo que
ocorre em concretos com ARC. O objetivo pelo
qual foram adotados esses tipos de corpos de prova
foi a obtencdo de uma interface padronizada que
fosse mais bem representada e facilmente
identificada em todas as amostras.

Inicialmente foram moldados corpos de prova para
representar um ARC. Nessa etapa se utilizou um
filete de basalto de dimensfes 1x2x16 cm, que foi
disposto na lateral de uma férma prismética de

dimensdo 4x4x16 cm, para entdo ser aplicada a
camada de argamassa no basalto. O trago dessa
argamassa foi mantido fixo em todas as amostras,
sendo utilizado o traco referéncia (sem adic&o).
Apbs 21 dias de cura, esses corpos de prova
tiveram parte de sua argamassa serrada, para
garantir uma espessura de argamassa no basalto de
5+1 mm. A Figura 4 demonstra a amostra antes e
apos a etapa de corte. Ap6s o corte, 0s exemplares
tinham sua face limpa em agua corrente e pincel de
cerdas macias por um periodo de 2 min, para entao
ser curados por mais 7 dias, totalizando 28 dias,
até ter sua hidratacdo paralisada.

A paralisacdo da hidratagio ocorria submergindo
o0s exemplares em &lcool isopropilico por 30 min, e
posteriormente em estufa de 60 °C por 24 h, pois
um periodo ou temperatura maior em estufa
poderia resultar no desplacamento da camada de
argamassa. Apo6s o periodo de 24 h, os exemplares
eram levados para outra estufa, com temperatura
de 40 °C, onde permaneciam até a aplicacdo da
nova camada de argamassa. Para a aplicacdo da
nova camada de argamassa foram utilizados os
cinco tracos produzidos nas propriedades
macroestruturais, conforme a Tabela 3. O uso das
adicBes e dos diferentes teores teve por objetivo
verificar se pela técnica da nanoindentacdo e pelos
métodos de andlise propostos é possivel identificar
alteracbes na regido de interface entre duas
argamassas de concreto. A aplicacdo da nova
camada de argamassa ocorreu da mesma maneira
que na producdo do ARC, com esse disposto
lateralmente em férma prismatica, porém no
tamanho 4x8x16 cm, com o objetivo de se ter uma
camada maior de argamassa nova em relacdo a
camada de argamassa velha, e mantendo-se a
altura em 2 cm. O método de cura também se
manteve fixo, porém o periodo de cura adotado foi
de 63 dias. Nesse periodo estima-se que a reagao
pozolanica ja tenha ocorrido quase que em sua
totalidade, podendo-se, dessa maneira, analisar a
real influéncia do uso da CCA. Apos o periodo de
cura 0s exemplares tinham sua hidratacdo
paralisada da mesma maneira que os ARC. A
Figura 5 mostra o corpo de prova ap6s a
desmoldagem.
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Para a realizac8o das medidas de nanoindentag&o,
a superficie a ser analisada precisa atender a alguns
requisitos basicos, principalmente quanto a sua
planicidade e polimento, minimizando, dessa
forma, a variabilidade nos resultados que ocorrem
pela rugosidade da superficie. O primeiro passo foi
a obtencdo da amostra, de dimensdo de cerca de
10x10x10 mm, por corte em serra de precisdo com
lamina diamantada e alcool isopropilico como
refrigerante. Devido ao fato de a amostra ser
extremamente sensivel, a etapa de corte é realizada
com extrema acuidade, evitando que ocorra o
desplacamento entre as diferentes camadas. Apds a
obtengdo da amostra, ela é enxaguada em
recipiente com alcool isopropilico e levada a estufa
de 40 °C para secagem. Com a amostra seca,
ocorre 0 processo de embutimento com resina
epoxi EMBed 812, realizado a quente, e secagem
por 24 h em estufa de temperatura de 60 °C. Apos,
é feito o lixamento em politriz, utilizando-se lixas
de carbeto de silicio nas granas de 320, 400, 600,
800 e 1.200. Apds o lixamento a amostra é polida
com pasta de alumina nas granas de 1 um e 0,3
pum. O processo € constantemente conferido em
microscopio Optico, para garantir uma superficie
plana, lisa e sem riscos oriundos do lixamento.

A identificacfo da regido de interface foi feita com
0 auxilio de um microscépio 6ptico Carl Zeiss
Axiovision M2m, em amplia¢bes de 25, 50 e 100
vezes. Em funcdo da quantidade de amostras foi
definido o ndmero de 25 medidas de
nanoindentacdo por amostra, viabilizando a
realizacdo do ensaio em um ndmero maior de
amostras. As medidas foram divididas em trés
linhas perpendiculares & interface, com sete
medidas em cada, além de mais quatro medidas ao
longo da interface, realizando-se, assim, uma
maior quantidade de pontos na interface. As
distancias entre os pontos mantiveram-se fixas,
variando-se apenas a distancia entre as linhas.
Dessa maneira ha a possibilidade de evitar que
uma linha de medicdo ocorra sobre grande
quantidade de agregados. A Figura 6 detalha a
disposi¢do das medidas realizadas.

As medidas de nanoindentacdo foram realizadas no
Parque Cientifico e Tecnolégico da PUCRS
(TecnoPUCRS), no Centro de Fisica, no Grupo de
Estudo de Propriedades de Superficies e Interfaces
(Gepsi), em equipamento FischerScope
H100VPXY. Para a execucdo do ensaio foram
utilizadas as seguintes configuracdes: penetrador:
Berkovich; carga: 50 mN; tempo: 40 s; e tempo de
retencdo na carga maxima: 5 s.
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Figura 6 - Localizacdo dos pontos a serem medidos
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Método de analise dos resultados

Como ndo hd método de andlise da técnica
consagrado, foram desenvolvidos trés métodos de
analise com base na quantidade de medidas
realizadas, para poder identificar se o uso das
adicbes resultou em alteracdo na regido de
interface.

Método 1

Esse método tem por objetivo identificar alteracGes
apenas na regido da argamassa nova através da
média aritmética do mddulo de elasticidade
dindmico e considera:

(a) todos os valores medidos; e
(b) somente os valores situados abaixo de 45 GPa.

As Tabelas 1 e 4 (obtidas através de medicdes por
nanoindentagdo somente no agregado middo
natural — AMN) demonstram que valores de
mddulo acima de 45 GPa s8o resultados
caracteristicos do AMN e de particulas de cimento
ndo hidratado.

Método 2

Este método tem por objetivo analisar a interface,
em diferentes extensfes de leitura, também pela
média aritmética dos valores de mddulo de
elasticidade dindmico e considera o0s seguintes
parametros:

(a) exclusdo dos pontos com valores > 45 GPa,
que representam agregados e particulas de cimento
ndo hidratado; e

Argamassa Nova

2
)" 5

um

Distancia Variavel

5

/50

2
7 7

(b) adocdo de quatro areas de abrangéncia de
leituras de nanoindentacdo, com extensdo variavel.

Como a regido de interface ndo é uma reta
(representada na Figura 6), procurou-se avaliar se
ha diferencas entre a regido de anélise e a area
vizinha comparando-se os valores de médulo de
elasticidade encontrados por indentacBes em uma
area com 75 um de largura (onde se identificou por
microscopia Optica a interface entre a argamassa
velha e a nova — ¢ a extensdo “a” citada a seguir) e
os valores de médulo obtidos em areas com maior
dimensdo, cujas extremidades em principio estdo
fora da ZT visivel por microscopia Optica e cujo
mdbdulo, pressupde-se, seja maior.

Foram avaliadas as seguintes extensdes:

(@) 75 um: 25 um além da linha interface para a
argamassa velha e 50 um para a argamassa nova;

(b) 100 pm: 25 um além da linha interface para a
argamassa velha e 75 um para a argamassa nova;

(c) 150 pm: 50 um além da linha interface para a
argamassa velha e 100 um para a argamassa nova;
e

(d) 200 pm: 100 pm além da linha interface para
a argamassa velha e 100 um para a argamassa
nova.

Autores como Diamond e Huang (2001), Wang et
al. (2009) e Sidorova et al. (2014) estimam a
espessura da ZT entre 50 pm e 100 pm, e
encontraram um modulo de elasticidade nessa
regido menor que o observado na pasta.
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Tabela 4 - Moédulo de elasticidade medido nos graos do AMN utilizado na pesquisa

Medida

Resultado

Média (GPa)

Desvio padrdo (GPa)
Valor maximo (GPa)

Valor minimo (GPa)

72,06
18,63
96,65
47,63

Através desse método estima-se identificar se o
mdédulo de elasticidade da regido de interface entre
0 agregado reciclado e a argamassa nova é menor,
0 que caracteriza uma tipica ZT, e se as adigdes
foram capazes de melhorar essa regiéo.

Método 3

Conforme exposto na Tabela 1, a técnica da
nanoindentacdo demonstra que ha grande
heterogeneidade entre os compostos cimenticios, a
partir da alta variabilidade dos resultados. Dessa
maneira, uma anélise exclusivamente pela média
aritmética pode negligenciar a real situacdo na
interface, pois a média entre um valor de mddulo
de elasticidade alto, que pode representar Ca(OH)s,,
e um valor baixo, caracteristico de poros e vazios,
resulta em um valor de mddulo de elasticidade
intermediério, tipico de C-S-H, ndo tendo relacdo
com o0s demais. Portanto, no método 3 se
utilizaram as mesmas extensdes de leitura (75,
100, 150 e 200 pm) utilizadas no método 2, porém
individualizando as seguintes faixas de valores:

(@) acima de 45 GPa, considerado como
agregados e cimento ndo hidratado;

(b) entre 35 e 45 GPa, considerado como
Ca(OH),;

(c) entre 15 e 35 GPa, considerado como C-S-H;
e

(d) menor que 15 GPa, considerado como poros e
vazios.

Para a analise foram levados em consideragdo
somente os valores considerados como C-S-H ou
0s considerados como poros € vazios.

Resultados e discussao

Os resultados dos ensaios de caracterizagao
macroestrutural das argamassas produzidas estdo
apresentados na Figura 7.

A adicdo de filer de basalto exerceu pouca
influéncia nas propriedades mecénicas da
argamassa, enquanto a adicdo de CCA melhorou
substancialmente tais propriedades. A adi¢do de
CCA provoca densificacio da argamassa, elevando
a massa especifica, a resisténcia a compressao € a
resisténcia a tracdo das argamassas, em funcéo do

efeito pozolanico e de sua granulometria, mais fina
que a do cimento (Figura 2). As maiores
resisténcias encontradas para cada tipo de adicdo
ocorreram nos teores de adi¢do de 10%, com o FB
proporcionando uma elevagdo em relagdo a
referéncia de 6%, e a CCA de 61%. O melhor
desempenho da CCA contra o FB tambhém ocorreu
na resisténcia a tracdo, em que os dois teores de
adicdo de FB proporcionaram elevagdo de 23%,
enquanto as argamassas com CCA aumentaram
sua resisténcia em 45% e 55%, em funcéo do teor
de adicdo.

A quantidade de poros determinada pela
quantidade de mercdrio intrudido por porosimetria
(Figura 8) demonstrou que a porosidade da
argamassa se manteve nas misturas com adi¢do de
5% de FB e aumentando no teor de 10%.
Contrariamente, as argamassas com adi¢cdo de
CCA diminuiram sua porosidade, notoriamente
para o teor de 10% em relagcdo as argamassas de
referéncia. Esse comportamento é esperado, em
funcdo dos novos produtos de hidratagdo
decorrentes da reacdo pozolanica.

A porosimetria justifica em nivel microestrutural
as propriedades macroestruturais das argamassas.
Entretanto, essa técnica ndo permite a avaliagdo
das propriedades das regiGes de interface pasta-
agregado. A utilizagdo da nanoindentacdo buscou
preencher essa lacuna a partir da avaliagdo dos
modulos de elasticidade nas regifes de interface e
vizinhancas, apresentados na sequéncia.

Avaliacdo de médulo de elasticidade
por nanoindentacao segundo o
método 1

Os valores médios de mddulo de elasticidade
determinados por nanoindentagdo na regido
correspondente a argamassa nova (Figura 9)
aparentam um acréscimo de médulo em fungdo da
adicdo de 10% de FB e de qualquer teor de CCA.
Entretanto, a se excluirem os valores superiores a
45GPa, o efeito da adigdo  diminui
consideravelmente, o que, em conjunto com as
propriedades mecéanicas, indica que o método ndo
explica adequadamente os fenémenos decorrentes
do uso das adicGes. A adigcdo de CCA nos teores de
5% e 10% resultou em elevacdo no modulo de
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elasticidade em comparagdo com a referéncia de
respectivamente 42% e 51%.

Avaliacdo de moédulo de elasticidade por
nanoindentacao segundo o método 2

As médias aritméticas dos valores de mddulo de
elasticidade obtidos pelas indentacfes realizadas,
considerando-se apenas os valores abaixo de 45

Figura 7 - Caracterizacdo macroestrutural

Massa Especifica

GPa, nas diferentes extensdes de analise estdo
expostas na Figura 10.

Ao se analisarem os resultados em funcéo do traco,
observa-se que, independentemente do tamanho da
regido de analise, as argamassas com CCA
resultaram em interfaces mais rigidas, ao contrario
das argamassas com FB, que apresentaram
resultados similares aos encontrados na referéncia.
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Figura 9 - Valores médios de modulo de elasticidade - método 1
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Figura 10 - Valores médios de médulo de elasticidade - método 2
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Avaliando-se cada trago individualmente, constata-
se que ndo ha consideraveis alteracbes de modulo
de elasticidade em funcdo do aumento da regido de
analise, o que indica que a regido de interface de
todas as argamassas ndo apresentou diferencas
com relagdo a matriz. Como em concretos
plasticos com agregados convencionais é usual se
identificar uma regido de menor mddulo de
elasticidade, tipica de zona de transicdo, pode-se
deduzir que o processo de confeccdo dos
exemplares analisados, em que o0s agregados
reciclados sdo inseridos na mistura no estado seco,
minimizou os efeitos de aumento da porosidade da
zona de transi¢do, praticamente igualando a dureza
entre as argamassas e sua regido de interface.

Avaliacdo de modulo de elasticidade por
nanoindentacdo segundo o método 3

A andlise pelo método 3 também ocorreu
comparando-se diversas extensdes ao longo do
eixo que define a interface entre a argamassa nova
e a antiga. Entretanto, em cada extensdo analisada,

100 pum

150 um 200 pm

5% FB ==e=10% FB ==¢=5% CCA ==i¢=10% CCA

procurou-se identificar faixas de valores tipicas de
produtos cimenticios.

Os valores situados entre 15 GPa e 35 GPa (tipicos
de C-S-H) estdo expostos na Figura 11, onde estéo
plotadas as médias aritméticas (esquerda) e o
percentual de medidas que se situaram nessa faixa
(direita) em relagdo ao total de valores de modulo
de elasticidade entre zero e 45 GPa.

Verifica-se que a adigdo de FB diminui a formacédo
de compostos de C-S-H na regido da interface em
comparacdo com a argamassa de referéncia. Esse
comportamento é observado tanto na média do
maédulo de elasticidade desses compostos quanto
no percentual, embora ndo corresponda ao
esperado em fungdo dos resultados das andlises
macroestruturais, em que 0 comportamento
mecanico foi similar. Para as argamassas com
adicdo de CCA, apenas o teor de 10% de adicdo
resultou em aumento na média do valor de médulo
de elasticidade. Entretanto, nos dois percentuais de
adicdo de CCA o percentual de medidas com
valores entre 15 GPa e 35 GPa se elevou, 0 que
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indica que a adigdo de CCA gerou maior A determinacdo do moédulo de elasticidade ao
quantidade de compostos dessa hatureza no longo das diferentes espessuras de analise
exemplar, contribuindo para suas propriedades confirma o observado nas demais metodologias,
mecanicas. ndo exibindo diferencas entre as menores e as
Essa metodologia ndo demonstrou variacdo nos m?(;(r)fr;(fe extenses de leitura para uma mesma

resultados de elasticidade entre as faixas com
diferentes espessuras, corroborando as conclusdes .. ..
obtidas no método 2, de ndo haver diferencas de Comentarios finais
maddulo entre a zona de transi¢do e a argamassa

. As propri macroestruturai mprovaram
nos exemplares ensaiados, s propriedades macroestruturais comprovaram a

influéncia das adi¢cGes nas argamassas moldadas,

Uma segunda andlise, considerando os valores com destaque para o maior desempenho das
abaixo de 15 GPa (Figura 12) — tipicos de regides argamassas com CCA. O mapeamento dos valores
com maior porosidade —, também indica que ndo ha de mddulo de elasticidade dinamico determinados
grandes alteracBes nas regifes analisadas com a por nanoindentagdo comprova que a utilizacdo de
utilizacdo de FB em comparagdo com a referéncia, CCA altera a regido de interface em comparacédo
tanto pela média de valores quanto pelo percentual. com uma argamassa sem adicdo e com as que
J4 as argamassas que utilizaram CCA apresentaram fizeram uso de FB, tornando-a mais rigida, com
valores médios de moédulo de elasticidade que maior quantidade de compostos com valores de
superam a referéncia. As argamassas com CCA modulo de elasticidade compativel com C-S-H e
também apresentam pequena quantidade de valores com menor quantidade de poros e vazios.

de indentagdo com maodulo inferior a 15 GPa, o que
justifica a melhoria de resisténcia ocorrida em
funcéo da adicéo da CCA.

Figura 11 - Valores médios e incidéncia de moédulo de elasticidade entre 15 GPa e 35 GPa - método 3
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Figura 12 - Valores médios e incidéncia de moédulo de elasticidade abaixo de 15 GPa - Método 3
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Em todas as interfaces estudadas ndo se
identificaram regiGes com menor mddulo de
elasticidade em comparacdo com as regides mais
distantes, caracteristicas de zona de transicdo em
concretos com agregados naturais, 0 que indica
que a adicdo de agregados reciclados secos durante
a execucdo da mistura do concreto gera interfaces
de elevada qualidade, minimizando a ocorréncia de
maior porosidade, tipica da zona de transicdo em
concretos com agregados convencionais. Esse
comportamento pode ser explicado pela condicéo
de umidade do ARC, que estava seco ho momento
da aplicacdo da argamassa nova. Nesse estado de
umidade, juntamente com a elevada fluidez da
argamassa nova (a/c=0,62), ocorreu migracdo de
agua e de finas particulas dos aglomerantes para o
agregado reciclado, resultando numa zona de
transicdo com modulo de elasticidade similar ao da
matriz.

O uso simultdneo dos trés métodos de analise
propostos permitiu a identificagdo de alteracBes
nas regibes de interface entre os diferentes tragos
utilizados e justifica a melhoria nas propriedades
mecanicas proporcionada pela adicao de CCA.
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