UNIVERSIDADE ESTADUAL DE PONTA GROSSA
SETOR DE ENGENHARIA, CIENCIAS AGRARIAS E DE TECNOLOGIA
DEPARTAMENTO DE ENGENHARIA CIVIL

MARIA FERNANDA PAIDOSZ

EFEITOS DA ADICAO DE CELULOSE NANOFIBRILADA EM ARGAMASSAS E
PASTAS DE CIMENTO PORTLAND E SUA INFLUENCIA NO ATAQUE EXTERNO
POR SULFATOS

PONTA GROSSA
2023



MARIA FERNANDA PAIDOSZ

EFEITOS DA ADICAO DE CELULOSE NANOFIBRILADA EM ARGAMASSAS E
PASTAS DE CIMENTO PORTLAND E SUA INFLUENCIA NO ATAQUE EXTERNO
POR SULFATOS

Trabalho apresentado a disciplina de
OTCC como requisito parcial para a
obtencdo do titulo de Bacharelado em
Engenharia  Civil, da  Universidade
Estadual de Ponta Grossa.

Orientador: Prof. Dr. Eduardo Pereira

Coorientador: Prof. Msc. Marcelo Miranda
Farias

PONTA GROSSA
2023



MARIA FERNANDA PAIDOSZ

EFEITOS DA ADICAO DE CELULOSE NANOFIBRILADA EM
ARGAMASSAS E PASTAS DE CIMENTO PORTLAND E SUA
INFLUENCIA NO ATAQUE EXTERNO POR SULFATOS

Este Trabalho de Conclusédo de Curso foi julgado e aprovado como requisito para a
obtencéo do titulo de Bacharel em Engenharia Civil pela Universidade Estadual de
Ponta Grossa.

BANCA EXAMINADORA:

Prof. Dr. Eduardo Pereira
Departamento de Engenharia Civil — Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof.2 Msc. Fernanda Brekailo
Departamento de Engenharia Civil — Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof.2 Dra Andressa Gobbi
Departamento de Construcdo Civil — Universidade Federal do Parana

Ponta Grossa, 21 de novembro de 2023



Dedico este trabalho aos meus pais,
Marinei e Marcelo, que ndo mediram
esforcos para que eu chegasse até
aqui!

A vocés, todo meu amor e gratidao!



AGRADECIMENTOS

A Deus, pela graca da vida, e por todas as oportunidades e experiéncias me
concedidas até os dias de hoje.

A Nossa Senhora Aparecida, M&dezinha do Céu, por sempre me proteger com
seu manto todos os dias, e por todas as bencéaos recebidas.

Ao Prof. Dr. Eduardo Pereira e ao Prof. Msc. Marcelo Miranda Farias, por toda
dedicacgédo, paciéncia, serei eternamente grata por todo conhecimento adquirido com
VOCES.

A minha familia, por todo apoio para alcancar meu objetivo. Em especial aos
meus pais, Marinei e Marcelo, meus irmaos, Marcelo Junior e Marina, 0s quais nunca
medem esforcos para contribuirem com meu crescimento. Vocés foram meu
combustivel essencial para chegar até aqui.

Ao meu companheiro Breno, por todo carinho e paciéncia, auxilio prestado em
alguns momentos do laboratério. Obrigada por compartilhar a vida comigo.

As amizades adquiridas ao longo desses anos. Especialmente as “Chicas”. a
“Familia dos Cria”, por todo apoio, carinho, conselhos. Essa jornada se tornou mais
leve com vocés

A Universidade Estadual de Ponta Grossa (UEPG), pela estrutura cedida em
especial, ao Laboratério de Materiais de Construcdo Civil e ao Complexo de
Laboratorios Multiusuarios (C-Labmu).



RESUMO

As estruturas de concreto estdo sujeitas a acdes nocivas do meio em que estédo
introduzidas, onde a sua durabilidade pode ser afetada. Dentre essas ag¢0es, o0 ataque
por sulfatos ganha destaque. O sulfato proveniente de uma forma externa reage com
0S compostos cimenticios no seu interior, formando novos produtos cristalinos que
geram tens@es nos poros da estrutura, causando fissuras e podendo levar a estrutura
a degradacdo avancada. Diante dessa problemética, pesquisadores tém se dedicado
para avaliar alternativas visando mitigar este problema. Dentro deste contexto a
adicao de celulose nanofibrilada pode ser uma alternativa como material usado nas
formulacbes atuando de forma preventiva na mitigacdo do surgimento de
manifestacbes patoldégicas e melhorar as propriedades das matrizes. Isto pode
contribuir com o0 aumento da durabilidade de estruturas a base de cimento Portland.
A celulose nanofibrilada (CNF) é um nanomaterial biodegradavel e com propriedades
mecanicas notaveis e significativas, sendo capaz de alterar a resisténcia e o sistema
dos poros de argamassas, que sdo propriedades que estdo diretamente ligadas
durabilidade dos materiais. Sendo assim, este trabalho tem por objetivo avaliar e
analisar a influéncia da adicao de celulose nanofibrilada em pastas e argamassas de
cimento Portland, verificando as modificacdes causadas nas pastas e a expansao de
argamassas quando sujeitas ao ataque por sulfatos. Para isso, teores de 0%, 0,05%
e 0,10% de CNF em massa de cimento foram dispersados em pastas e argamassas.
que passaram por cura selada de 60 e 30 dias, e foram expostas ao sulfato de sodio
seguindo a NBR 13583. Para analisar como a CNF altera as matrizes cimenticias,
realizaram-se ensaios de resisténcia a compressao e a tracdo, absor¢cdo, DRX e MEV
nas amostras de pasta de cimento, e analise de variacdo de expansao linear em
barras de argamassa. Nas pastas, observou-se que a CNF causa alteracdes na
resisténcia a compressao e a tracdo e na absorcao. Nas argamassas, a CNF influencia
na expansao das barras com 60 dias de cura quando comparadas com as de 30 dias.
Em ambos os tipos de amostras, observou-se que ao exp6-las a solucédo de Na2SOa4,
a CNF sofre degradacéo, formando poros antes inexistentes.

Palavras-chaves: Celulose nanofibrilada. Ataque por sulfatos. Durabilidade.



ABSTRACT

Concrete structures are subject to harmful actions from the environment in which they
are introduced, where their durability can be affected. Among these actions, the attack
by sulfates stands out. The sulfate from an external form reacts with the cementitious
compounds inside, forming new crystalline products that generate stresses in the
pores of the structure, causing cracks and can lead the structure to advanced
degradation. Faced with this problem, researchers have dedicated themselves to
evaluating alternatives to mitigate this problem. Within this context, the addition of
nanofibrillated cellulose can be an alternative as a material used in formulations, acting
in a preventive way to mitigate the appearance of pathological manifestations and
improve the properties of the matrices. This can contribute to increasing the durability
of Portland cement-based structures. Nanofibrillated cellulose (CNF) is a
biodegradable nanomaterial with remarkable and significant mechanical properties,
being able to alter the resistance and pore system of mortars, which are properties that
are directly linked to the durability of materials. Thus, this work aims to evaluate and
analyze the influence of the addition of nanofibrillated cellulose in Portland cement
pastes and mortars, verifying the modifications caused in the pastes and the expansion
of mortars when subjected to attack by sulfates. For this, contents of 0%, 0.05% and
0.10% of NFC in cement mass were dispersed in pastes and mortars. who underwent
sealed curing of 60 and 30 days, and were exposed to sodium sulfate according to
NBR 13583. To analyze how NFC alters cementitious matrices, compressive and
tensile strength, absorption and SEM tests were performed on cement paste samples,
and linear expansion variation analysis on mortar bars. In the pastes, it was observed
that CNF causes changes in compressive and tensile strength and absorption. In
mortars, NFC influences the expansion of bars with 60 days of curing when compared
to those with 30 days. In both types of samples, it was observed that when exposed to
the Na2S04 solution, the NFC undergoes degradation, forming pores that did not exist
before

Keywords: Nanofibrillated celulose. Sulfate attack. Durability.
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1 INTRODUCAO

Por muito tempo acreditou-se que o concreto, devido as suas caracteristicas
de resisténcia aos esforcos em que era submetido, apresentaria uma longa e
indefinida vida util. Com os avanc¢os das tecnologias, novos estudos e experimentos
foram realizados acerca dos materiais cimenticios, nos quais observaram-se que 0
concreto é vulneravel a processos de deterioracdo ao longo da sua utilizacéo, devido
a agressividade do ambiente em que esta inserido e exposi¢do & materiais capazes
de causar reagfes quimicas internas, e outros processos fisicos degradantes (MEHTA
MONTEIRO, 2008).

Com inicio antes da década de 1920, o estudo do comportamento do concreto
em ambientes contaminados por sulfatos, indicou que nos trechos onde o concreto
entra em contato com ions de sulfato (SO4%*), pode ocorrer um processo de
degradagao agressivo do material, chamado de “ataque por sulfatos”, sendo entao
necessarias medidas preventivas (SILVA, 2006). O ataque por sulfatos esta associado
com a interacdo dos ions de sulfato com a pasta de cimento, podendo se manifestar
de varias formas, pois a origem dos ions de sulfatos pode ser externa e/ou interna
(SOUZA, 2006).

O ataque externo por sulfatos € um processo de degradacdo complexo que
pode comprometer a durabilidade dos materiais cimenticios expostos a ambientes
ricos em sulfato (IKUMI; CAVALARO; SEGURA, 2019; WANG et al., 2021). Com a
penetracdo de ions de sulfato nos poros da argamassa, por meio de solucdes
aguosas, ocorrem reacdes que definem o mecanismo de danos do ataque, quimicos
ou fisicos (IKUMI; CAVALARO; SEGURA, 2019). O dano quimico refere-se a
degradacdo das propriedades mecéanicas da matriz cimenticias, enquanto o dano
fisico refere-se a degradacéo causada por forcas expansivas geradas no interior dos
poros, que podem causar processos de fissuracdo (IKUMI; CAVALARO; SEGURA,
2019).

Os meios agressivos que podem conter uma grande quantidade de sulfato
sdo: agua do mar, agua de pantano, lencol freatico, esgotos, efluentes industriais,
chuvas acidas, entre outros. O ataque por sulfatos ocorre de diferentes formas,
podendo ser classificados em quatro categorias (BROWN, 2002):

o Formacdao de etringita e gipsita, forma mais classica;
o Efeito fisico, associado a cristalizacao dos sais de sulfato;

o Ataque interno, associado a formacao de etringita tardia;
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o Formacé&o de taumasita.

A formacao de etringita e gipsita, forma mais comum do ataque por sulfatos
externo, é resultante do ingresso de ions de sulfato do meio externo para o interior da
pasta de cimento hidratada, por meio da rede de poros existente. Dentro da pasta de
cimento hidratada, os sulfatos reagem com o célcio para formar a gipsita e com as
fontes de célcio e aluminio para formar a etringita (SOUZA, 2006).

Os poros estao diretamente ligados a garantia da vida atil e qualidade das
edificacoes (SILVA, 2006). A busca por concretos com baixa permeabilidade se torna
essencial, para dificultar o fluxo de agua no interior da estrutura, a fim de diminuir a
presenca dos ions de sulfato e a sua movimentagéo, reduzindo entdo o processo das
reacoes causadoras da degradacdo (SCHMALZ, 2018). Para reduzir os poros dos
materiais cimenticios, os efeitos da adicdo de fibras vegetais em dimensdes
nanométricas (nanofibras) vem sendo estudada como material de reforco para
compasitos cimenticios, argamassas e concretos.

A celulose nanofibrilada (CNF), € um material biodegradavel, obtido através
da separacéo da lignina da parede celular de materiais lignocelulésicos, que por se
tratar de um material nanométrico, possui uma area superficial elevada e grande
potencial para ser um material de reforco, devido as suas propriedades mecanicas
(HASSAN, 2012). Apresenta dentre as suas caracteristicas de retencao de agua, a
capacidade de producdo em nivel comercial, origem de um material abundante e nédo
téxico ao meio ambiente (GONCALVES, 2019; HASSAN, 2012; MOON et al., 2011).

O uso da celulose nanofibrilada possui diversas vantagens, entre elas esta a
elevada area especifica do material, sua capacidade de formar pontes de hidrogénio,
reduzindo assim a porosidade e a permeabilidade em pastas de cimento e
argamassas (CLARAMUNT et al., 2011; MISSOUM et al., 2013; CORREIA, 2015).

Em pastas de cimento com adicdo de CNF, ocorrem alteragbes em sua
absorcao, propriedades mecanicas e diminuicdo do diametro dos poros. Em alguns
casos a CNF pode causar um retardamento inicial do processo de hidratagédo do
cimento, mas conforme a idade avanca, as pastas de cimento com CNF apresentam
hidratacdo continua maior, além de diminuir abertura de fissuras, aumentar a
resisténcia a compressao em relacéo as pastas sem a presenca do material (FARIAS,
2022; JIAO et al., 2016; KOLOUR et al., 2018; GONCALVES et al., 2019).

Quando utilizada em argamassas, com adicdo de até 0,5% de CNF em

relacdo a massa de cimento, Goncalves e colaboradores (2019), observaram um
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aumento da resisténcia de prismas de argamassa de cimento de uso comum, quando
expostas a sulfatos ap6s 12 semanas de cura, aumentando a resisténcia a
compresséo e a flexao.

Sendo assim, a capacidade da nanocelulose em reduzir a porosidade e a
permeabilidade de pastas de cimento e argamassas, pode indicar a aptiddo desse
nanomaterial em diminuir os efeitos das reacdes causadas pelo ataque externo de
sulfatos. Visto a importancia da CNF em diminuir os efeitos do ataque externo por
sulfatos, o presente trabalho tem por objetivo aprofundar os conhecimentos sobre a
influéncia da celulose nanofibrilada em pastas de cimento e argamassas quando

expostas ao ataque externo por sulfato.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo geral
Estudar as alteracdes nas propriedades mecéanicas e na absorcao de pastas
de cimento Portland contendo celulose nanofibrilada, e a influéncia desse material em

argamassas submetidas a ataque externo por sulfatos em diferentes idades de cura.

1.1.2 Objetivos especificos

e Avaliar as mudancas causadas pelos diferentes teores de celulose
nanofibrilada nas propriedades mecanicas de pastas de cimento Portland;

e Avaliar como diferentes teores de celulose nanofibrilada afetam na
absorcao por imerséo e capilaridade de pastas de cimento Portland;

e Verificar a influéncia da celulose nanofibrilada nas expansdes causadas

pelo ataque externo por sulfatos em barras de argamassas.

1.2 JUSTIFICATIVA

Os concretos e argamassas sao materiais amplamente utilizados na
construcéo civil, em obras de diversas finalidades. Espera-se que o concreto e a
argamassa resistam as diversas solicitacbes e acOes deletérias, atribuindo
durabilidade e qualidade ao produto final (PEREIRA, 2018). Mas, esses materiais
estéo sujeitos a degradacéo causada pelo meio ambiente que estéo inseridos. Dentre
0s mecanismos de degradacao, pode-se citar as rea¢des provenientes do ataque por

sulfatos.



15

O ataque por sulfatos € um processo complexo e comumente € encontrado
em estruturas hidraulicas e construcdes costeiras, locais com concentracdes elevadas
de sulfatos. O ataque ocorre pela entrada de sulfatos no interior dos poros da matriz
cimenticia, o qual reage com 0s compostos presentes. Essas reacfes podem formar
cristais de etringita, 0s quais ocupam espacos no interior dos poros da matriz e geram
forcas expansivas no material, causando consequentemente, manifestacoes
patologicas, tais como fissuras e rachaduras na estrutura (IKUMI; CAVALARO;
SEGURA, 2019).

Visto a problematica, pesquisadores vém estudando a viabilidade do uso de
adicoes que possam melhorar as propriedades do concreto, aprimorando sua
durabilidade. Entre essas adi¢des, pode-se citar a celulose nanofibrilada (CNF),
material biodegradavel que, por se apresentar na escala nanométrica, tem alta area
superficial e grande potencial como reforco devido as suas propriedades mecanicas
(HASSAN, 2012).

A celulose é amplamente utilizada na industria para a producdo de papel e
também é uma fonte interessante de biocombustiveis. Embora a madeira seja a
principal fonte de madeira lignocelulosicos, também € possivel obter esses materiais
a partir de reaproveitamento de residuos agricolas, como cana-de-a¢Ucar e algodéo,
além de plantas aquaticas e gramineas. A producédo anual de celulose atinge cerca
de 1,5 x 10% toneladas, o que a torna praticamente uma fonte de matéria-prima
inesgotavel. No setor de celulose e papel, o Brasil se destaca por utilizar madeira de
florestas naturais, especificamente Pinus e Eucalyptus sp., que séo reflorestados
devido as condicdes favoraveis de solo, clima e intensidade solar no pais (KLEMM et
al., 2005; KAUSHIK; SINGH; VERMA, 2010; BIAZUS; HORA,; LEITE, 2011; CHERIAN
et al., 2011; KHALIL; BHAT; YUSRA, 2012; LAVORATTI, 2015.).

A CNF provoca reduc¢des na porosidade e permeabilidade quando utilizadas
em pastas de cimento e argamassas, podendo também melhorar propriedades
mecanicas do material (HASSAN, 2012; CLARAMUNT et al., 2011). Segundo
Goncalves et al. (2019), a formacdo de etringita, cristal responsavel pelas forcas
expansivas causada, dentro dos poros, cai significativamente, dando espago para a
CNF e diminuindo a degradagéao da estrutura. Isso pode indicar a capacidade desse
nanomaterial em aumentar a resisténcia as expansdes causadas pela reacdo, assim
como mitigar ou atenuar a entrada dos ions agressivos no interior de argamassas e,

consequentemente, concretos.
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Este trabalho visa, entéo, verificar a influéncia da celulose nanofibrilada em
processos provenientes do ataque externo por sulfatos, verificando como a CNF altera
a pasta de cimento e como essas alteragdes influenciam na reducdo de expansoes
causadas pelo ataque em argamassas expostas por diferentes periodos em solucdo

de sulfato de sodio.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 DURABILIDADE DO CONCRETO

Durante um longo periodo, acreditou-se que a resisténcia a compressao era
a principal caracteristica a ser considerada ao se falar em estruturas de concreto. No
entanto, diante das frequentes ocorréncias de degradacdo do material, tornou-se
evidente a importancia de também levar em conta a durabilidade (SCHMALZ, 2018).

A durabilidade de um material refere-se ao periodo de tempo durante o qual
ele pode ser utilizado antes de se tornar inadequado para resistir ao propdsito ao qual
€ destinado. No caso especifico do concreto, a durabilidade se relaciona a sua
capacidade de resistir a ataques quimicos, intempéries, abrasdo e outros processos
de deterioracdo (REBMANN, 2011).

Segundo a NBR 15575 (ABNT, 2021), a durabilidade é a capacidade da
edificacdo e de seus sistemas de desempenhar suas funcdes, ao longo do tempo e
sob condi¢gbes de uso e manutencdo especificadas. Além disso, a durabilidade é
definida pela NBR 6118 (ABNT, 2023) como a capacidade da estrutura em resistir as
influéncias ambientais previstas e definidas em conjunto pelo projetista estrutural e
pelo contratante, devendo-se levar em conta no inicio dos trabalhos como sera a
interacdo entre a estrutura de concreto, o ambiente e as condicbes de uso, de
operacédo e de manutencao.

De acordo com Mather (2014), durabilidade ndo é uma caracteristica
intrinseca do concreto como um todo, mas sim de um concreto em especifico sujeito
a ambientes especificos. Segundo o autor, um concreto duravel € aquele que alcanca
a vida util desejada, sem incorrer em custos excessivos de manutencao devido a
degradacéo, no ambiente previsto para sua aplicacao.

A fim de garantir a durabilidade de uma estrutura, € possivel definir as
caracteristicas do concreto de acordo com a agressividade do ambiente em que ela
esta inserida, aprimorando suas propriedades para adapta-las a vida util esperada.
Essas caracteristicas podem incluir um consumo minimo de cimento, relacdo maxima
agual/cimento (a/c), cobertura minima das armaduras, entre outras (ROUGEAU,
GUIRAUD, 2014; SCHMALZ, 2018).

A norma brasileira, NBR 6118 (ABNT, 2023), classifica os ambientes em que

a estrutura de concreto esta inserida de uma forma mais geral, como por exemplo:
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urbana, rural, submersa, industrial, marinha e com respingos de maré. Estabelecendo

entdo alguns parametros de projeto (Tabela 1).

Tabela 1 -Classe de agressividade ambiental e pardmetros de projeto, conforme NBR 6118:2023

Parametro de Classe de agressividade ambiental
projetos I Il 1l Y
Classificacéo Rural / Submersa Urbana Marinha / Industrial /
Industrial Respingos de
maré
Agressividade Fraca Moderada Forte Muito forte
Risco de Insignificante Pequeno Grande Elevado
Deterioracdo
Relacéo al/c <0,65 <0,60 <0,55 <0,50
Classe do = C20 = (C25 = C30 = C40
concreto
Cobrimento - 25 30 40 50
pilar e viga (mm)
Cobrimento - 20 25 35 45
laje (mm)

Fonte: Adaptado de NBR 6118 (ABNT, 2023).

Conforme apontado por Rebmann (2011), algumas normas internacionais ha
muito tempo ja abordam o conceito de ambientes com diferentes classes de
agressividade. Dhir, McCarthy e Newlands (2004) observaram a evolucdo das normas
britAnicas desde a década de 1960, que ja previam nove tipos de ambientes para
comparar as diferentes resisténcias do concreto e cobrimento. Em 1972, foram
incorporados os conceitos de consumo de cimento e relacdo maxima a/c (REBMANN,
2011). No contexto da norma europeia (CEN EN 206-1), adotada pela norma britanica
(BSI BS 8500:2006), foram contempladas 18 condi¢cdes de exposi¢cao ambiental.

Embora o conceito de durabilidade introduzido em normativa seja recente no
Brasil, Carneiro (1943), ja considerava o conceito de classe de agressividade e
maxima relacdo a/c. Recomendacdo esta (Tabela 2), que estava frente ao seu tempo,
€ notavel que os valores de ralacdo a/c ndo sdo muito diferentes das adotadas
atualmente pela NBR 6118 (ABNT, 2023).
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Tabela 2 - Recomendacdes para relacdo agua/cimento em diferentes condicdes de agressividade.

Extrema Severa Moderada
Concreto em contato com Concreto exposto
Concreto agua sob pressao. as intempéries.
Condic8es de exposicao imerso em Concreto alternadamente Concreto
meio em contato com agua e ar. permanentemente
agressivo Concreto exposto as imerso em meio ndo
intempéries e ao desgaste. agressivo.
Delgadas 0,48 0,54 0,60
Natureza da De
obra. Pecgas: grandes 0,54 0,60 0,65
dimensbes

Fonte: Carneiro (1994).

E importante que para uma estrutura mais duravel, ela seja projetada e
executada de forma que as informacdes importantes estejam interligadas, como: o
traco correto da matriz cimenticia, adensamento adequado, cura efetiva e cobrimento
adequado (PONTES, 2019). Costa (2001) comenta que os profissionais de
engenharia tém a necessidade de considerar a durabilidade como um fator importante
na eficiéncia de uma estrutura, ponto que deve ser considerado desde a fase de
elaboracdo de projeto até a manutencdo e uso correto de materiais, além da
integracdo das mudancas climaticas e protecao ambiental.

Além disso, do ponto de vista ecoldgico, produzir materiais mais duraveis nédo
s6 favorece a conservacao dos recursos naturais, mas também reduz o acumulo de
residuos da demolicdo de obras civis, o que contribui para um desenvolvimento mais
sustentavel (REZENDE, 2013).

2.1.1 Degradacao das matrizes cimenticias

No campo da construcdo civil os impactos causados pelo consumo
desenfreado dos recursos naturais, além de causar desastres ambientais,
comprometem ndo somente o desempenho da estrutura, mas também a durabilidade,
causando altos custos financeiros para manutencao, recuperacao e preservacao da
estrutura (COSTA, 2001). A durabilidade inadequada do concreto resulta em sua
deterioracdo, podendo ser causada por fatores fisicos, quimicos e mecéanicos. Neville
(2015) ressalta que a deterioracdo raramente ocorre devido a uma unica causa,
podendo haver sinergia entre os diferentes processos. Segundo Silva (2017), as

manifestagbes patologicas iniciam-se pelo comprometimento da estética das
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estruturas, e em casos mais extremos ha uma perda de capacidade da mesma, o que
pode resultar em um colapso parcial ou total.

Brandao (1998) cita que a palavra deterioracdo pode ser entendida como
antdnimo de durabilidade, visto que a situacao da estrutura muda de um estado bom
para um estado pior, ou seja, a degradacdo/degeneracdo de uma determinada
estrutura. De acordo com Brito (2013), a degradacdo dos elementos de matrizes
cimenticias pode ser causada tanto por fatores humanos como razao agua/cimento e
absorcédo, quanto por causas naturais como reac¢des quimicas.

A NBR 6118:2023 traz de maneira sucinta os principais mecanismos de
deterioracdo de uma estrutura de concreto, separados em 3 grupos como mostra a
Tabela 3:

Tabela 3 - Mecanismos de envelhecimento e deteriorac&o das estruturas de concreto

e Lixiviagéo, processo responsavel por dissolver os constituintes do
cimento e carrear 0S mesmos para o exterior da estrutura.

e Expanséo por sulfatos, presentes em 4guas e solos, podem causar
reacles que favorecem a expanséo do elemento, deteriorando o
material.

¢ Reacdo élcali-agregado, ocorre na presenc¢a de umidade quando a
reatividade dos agregados age com 0s compostos da matriz cimenticia.

A corroséo inicia-se por:

e Carbonatacdo, no momento é que o diéxido de carbono penetra no
interior do concreto, despassivando a armadura.

e Acdo de cloretos, quando hd uma elevada presenca do mesmo torna-se
possivel que os ion-cloro rompam a camada de passivagao da
armadura.

OBS.: é necessério umidade para a ocorréncia desses processos.
Ac¢Bes mecénicas;
Movimentacdes térmicas;
Impactos;
Acles ciclicas;
Retracao;
Fluéncia;
Relaxacéao;
Fonte: Adaptado de NRB 6118:2014 (ABNT, 2014).

Deterioradores
do concreto

Deterioradores
da armadura

Deterioradores
da estrutura
como um todo

2.2 ATAQUE POR SULFATOS

O ataque por sulfatos ao concreto é considerado um mecanismo de
degradacdo e caracterizado por uma reacdo fisico-quimica expansiva capaz de
causar fissuras na matriz cimenticia que esta em contato (SILVA FILHO, 1994). Os
sulfatos sdo encontrados na agua do mar, nas aguas subterraneas e nos esgotos
industriais, e tendem a se manifestar em areas planas, onde 0s sais se acumulam ao

longo do tempo sem serem levados por correntes de dgua (BROWN, 2002; NEVILLE,
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2015). Os sulfatos de grande abundancia na natureza séo os sulfatos de sodio, célcio
e magnésio, sendo considerados 0os mais importantes no estudo sobre o atague ao
concreto, por estarem presentes, geralmente, nos solos e em lencois freéticos, e pelo
grau de agressividade (SILVA FILHO, 1994; SCHMALZ, 2018). Estes sais ndo atacam
o concreto quando em estado solido, somente quando estdo em solucdo podem
exercer algum dano (NEVILLE, 2015; SCHMALZ, 2018; COSTA, 2018).

Segundo Brekailo, Pereira e Medeiros (2023), o mecanismo que leva a
expansdo do composto formado pelo ataque por sulfato como a gipsita e a etringita
secundéaria, ainda séo discutidos na literatura. Varios trabalhos tém sido realizados
afim de aprofundar os estudos relacionados aos mecanismos de deterioracao
causados pelo ataque por ataque por sulfatos. Pesquisas adicionais sdo necessarias
para melhorar a compreensdo desses mecanismos expansivos (COHEN;
MATHER,1991 apud MEHTA; MONTEIRO, 2014; SANTHANAM; COHEN; OLEK,
2003; SOUZA, 2006; SUN et al., 2013; CAMPOS; LOPEZ; AGUADO, 2016; CHEN;
QIAN; SONG, 2016; IKUMI et al., 2016). Esse tipo de ataque pode ocorrer de duas
maneiras: de origem interna ao concreto e de origem externa.

No ataque interno de sulfatos ndo ocorre a entrada de sulfatos provenientes
do ambiente externo para o interior do concreto. Este tipo de ataque resulta da
utilizacdo de agregados contaminados com sulfatos de origem natural ou artificial,
bem como a presenca de gipsita (utilizado em um controlador de pega adicionado ao
concreto) ou de sulfatos alcalinos presentes no clinquer do cimento (SCHMALZ,
2018).

Por outro lado, no caso do ataque externo de sulfatos, segundo Schmalz
(2018), o sulfato que penetra no concreto € proveniente de ambientes industriais e
urbanos, dos solos, dguas de infiltracdo, e de obras de saneamento. Esses sulfatos
reagem com os produtos de hidratacdo do cimento, causando reacfes expansivas.

Segundo Souza (2006), um dos tipos mais comuns de ataque por sulfatos, e
amplamente estudado, ocorre quando ions de sulfatos provenientes de uma fonte
externa penetram na pasta de cimento hidratada. Os sulfatos se difundem através dos
poros de concreto e de outros materiais a base de cimento. Dentro da pasta de
cimento hidratada, os sulfatos reagem com o célcio, formando gipsita, e com as fontes
de calcio e aluminio para formar a etringita (SOUZA, 2006).

A perda de coeséo dos produtos de hidratacdo do cimento, juntamente com a

formacao de gipsita, é responsavel pela redugéo progressiva de resisténcia, rigidez e



22

massa, enquanto a expansao da matriz € resultado da formacdo de cristais de
etringita, que leva a fissuracédo e lascamento das camadas superficiais (GOMIDES,
2001).

O ataque por sulfatos pode ainda resultar na formagédo de taumasita, que
ocorre em condicdes de baixa temperatura (abaixo de 15°C), Esse composto,
CaSi03.CaC0Os- CaS04.15H20, é formado a partir da conversédo do C-S-H (silicato de
calcio hidratado) na presenca de sulfatos, carbonatos e umidade (SCHMALZ, 2018).
A taumasita causa a degradacdo progressiva da superficie do concreto,
transformando a pasta de cimento endurecida em uma massa nao coesa (IRASSAR,
2009; NEVILLE, 2015). O ataque simultaneo de sulfatos e carbonatos, juntamente
com baixas temperaturas, leva a formacdo de taumasita. Embora os cimentos
Portland resistentes aos sulfatos tenham menor teor de aluminatos, iSso nédo
necessariamente previne a formacdo de taumasita, pois o atague ocorre
principalmente no C-S-H em vez das fases aluminato (CRAMMOND, 2003;
SANTHANAM; COHEN; OLEK, 2003; SOUZA, 2006).

2.3 FATORES QUE INFLUENCIAM NO ATAQUE EXTERNO POR SULFATOS

Alguns fatores sdo importantes e podem influenciar no comportamento dos
materiais cimenticios quando expostos ao ataque de ions de sulfato, como por
exemplo: tipo de cimento utilizado na mistura, pH da solucdo, temperatura que o
concreto € submetido e tipo de solucdo agressiva. Estes pontos serdo discutidos a
seqguir.
2.3.1 Composicdo quimica do cimento

A composicao quimica do cimento utilizado na mistura pode ter influéncia no
ataque por sulfatos. Silva Filho (1994) destaca a importancia de limitar o teor de
aluminato tricélcico (CsA), pois embora a reagdo expansiva desse componente nao
seja a Unica que ocorre durante o processo agressivo, ainda é o fator mais relevante
na resisténcia do cimento Portland comum ao ataque de sulfatos.

A NBR 16697 p.12 (ABNT, 2014) estabelece algumas diretrizes em relagéo

ao uso do tipo de cimento e a resisténcia ao ataque por sulfato:

O cimento Portland resistente a sulfatos deve atender aos requisitos
quimicos, fisicos e mecanicos estabelecidos conforme seu tipo e classe
originais e apresentar expansdo menor ou igual a 0,03%, aos 56 dias de idade
ensaiado pelo método estabelecido pela ABNT NBR 13583.
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Mehta e Monteiro (2014) descrevem que em cimentos Portland com mais de
5% de CsA, a alumina predominara na forma de monossulfato hidratado (C3A-CS-Hais),
e acima de 8% serd na forma de hidrogarnet (CsA-CH-His). Quando a pasta de
cimento hidratada entra em contato com ions de sulfato, devido a presenca de
hidroxido de calcio, ambos os hidratados que contém alumina se convertem em

etringita (CsA-3CS-Hsz), conforme apresentado nas Equagéo 1 e Equacgéao 2.
C3A-CH-Hig + 2CH + 3S + 11H — C3A-3CS-Ha2 Equagéo 1
C3A-CH-Hig + 2CH + 2S + 12H — C3A-3CS-Ha2 Equacéo 2

Os cimentos com baixo teor de C3A normalmente tém uma relagdo C3S/C2S
(silicato tricalcico/silicato dicélcico) mais elevada e esse aumento no teor de C3S gera
uma quantidade significativamente maior de portlandita (Ca(OH)2), que por
consequéncia pode combinar com os ions de sulfato levando a formacao de gipsita
(CaS04:2H20) (AL-AMOUDI, 2002; SCHMALZ, 2018).

2.3.2 pH

Estudos tem mostrado que o pH da solucdo contendo sulfatos desempenha
um papel importante na agressividade do ataque. Pesquisadores como Brown (1981)
e Ferraris et al. (1997), investigaram e descobriram que uma reducao do pH diminui a
resisténcia ao ataque por sulfatos, resultando em maior expanséo do concreto.

Irassar (2009), destaca que o pH é um fator importante nos testes de
resisténcia a sulfatos, pois pode afetar as fases dominantes do ataque, especialmente
a formacao de gipsita a partir do CH. A medida que todo o CH é consumido, o C-S-H
se decompde na tentativa de elevar o pH da solucdo nos poros, resultando na perda
da coeséo e rigidez da matriz cimenticia (IRASSAR, 2009; SCHMALZ, 2018).

2.3.3 Temperatura

A temperatura desempenha um papel fundamental no controle da velocidade
das reacfes quimicas. De acordo com Gomides (2001), um aumento de 10 °C na
temperatura faz com que a velocidades das rea¢des dobre, devido a maior mobilidade
dos ions e moléculas, resultando em um aumento na velocidade de transporte da
substancia agressiva pelos poros do concreto.

De acordo com Mangat e El-Khatib (1992), foi observado um crescimento nos

cristais de etringita até uma temperatura de 40 °C. O aumento no tamanho dos cristais
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de etringita e a maior adsorcdo de ions SO4?" criaram para um preenchimento mais
rapido dos poros na matriz cimenticia, ocorrido em uma reducdo no tempo de
interacdo induzida. Assim, € evidente que a temperatura desempenha um papel
crucial na taxa de degradacao de materiais cimenticios sujeitos ao ataque por sulfatos,
pois aumenta a taxa de expansdo sob pressdo de cristalizacdo. De acordo com
Lawrence (1990), em solucdes de sulfato de sédio, o aumento da temperatura reduz

0 tempo necessério para o inicio da expansao.

2.3.4 Tipo de cétion associado

e Sulfato de sédio

Segundo Costa (2004), o sulfato de sddio € cerca de 20 vezes mais soluvel
que o sulfato de calcio. Quanto em alta concentracdo (> 8000 ppm), reage com o CH,
formando a gipsita (NaSO4.H20), bem como conhecido por sulfato de calcio
dihidratado, e devido ao aumento de volume, provoca expansao e fissuragéo da matriz
cimenticia (Equacao 3), como subproduto da reacéo tem-se o hidréxido de sédio, que
mantém a alta alcalinidade do sistema e propicia a estabilidade do principal produto
de hidratacdo do cimento, o C-S-H, evitando sua decomposicdo (MEHTA,;
MONTEIRO, 2014).

Ca (OH)2 + Na2S04-10H20 — CaS04-2H20 + 2NaOH + 8H20 Equacéo 3

De acordo com Schmalz (2018), foram observados em alguns casos que a
formacao da gipsita pode levar a deterioracdo da pasta de cimento Portland em um
processo que ocorre em etapas, inicialmente, ocorre uma reducéo do pH do sistema,
seguida por perda de rigidez e resisténcia, e posteriormente, ocorre expansao e
fissuracdo do material, e por fim, o concreto se transforma em uma massa nao coesa.

Quando em concentracdes inferiores a 1000 ppm SOa4/l, reage com 0
aluminato de calcio hidratado, formando a etringita e o hidroxido de sodio (Equacéo
4). Causando ao concreto as mesmas consequéncias: expansdo e fissuracdo
(SCHMALZ, 2018).

2(3Ca0-Al203'12H20) + 3(Na2S04'10H20) —
Equacéo 4
3Ca0-Al203-3CaS04:32H20 + 2AI(OH)3 + 6NaOH + 17H20
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e Sulfato de calcio

Tanto na forma anidra quanto na forma hidratada (CaSOa4-H20), o sulfato de
calcio (CaS0a), presente na natureza, possui baixa solubilidade, porém é altamente
agressivo ao concreto (SCHMALZ, 2018). Essa agressividade é resultado da reacao
da gipsita com o aluminato tricalcico (C3A) (Equacao 5), formando a etringita, que tem
um volume 2,5 vezes maior que o C3A (SILVA FILHO, 1994). Essa reacao expansiva
leva & formagéo de fissuras na matriz do concreto, aumentando sua permeabilidade e

acelerando o processo de degradacao (SCHMALZ, 2018).

3Ca0-Al203:2H20 + 3CaS04:2H20 + 54H.0—
3Ca0-Al203:3CaS04-32H20

Equacao 5

Segundo Souza (2006), durante a hidratagcdo do cimento Portland, ocorre a
formacao de etringita como resultado da reacao entre a gipsita (que esté presente no
cimento como um regulador de pega) e os aluminatos. Gradualmente, essa etringita
€ convertida em monossulfoaluminato de calcio conforme a gipsita € consumida na
mistura. No entanto, quando o material cimenticio ja endurecido entra em contato com
sulfatos presentes no ambiente, ocorre uma alteragdo no equilibrio e
monossulfoaluminato tende a retornar ao seu estado original, resultando na formacéao

de etringita, como ilustra a Figura 1.

Figura 1 - ReagBes quimicas envolvendo a gipsita

CaSO, +C34 > 6CaO- Al,0, -3CaS0O, -32H,0 (trissulfoaluminato de calcio — efringita)

ando o sulf: quanto exis 1tc
uando o sulfato uanto existe muito
tica escasso sulfato disponivel

CaSO, +C34 2> 4Ca0- Al, 04 -CaSO, -12H,0 (monossulfoaluminato de calcio)

Fonte: Souza, 2006.

e Sulfato de magnésio

O sulfato de magnésio, que é considerado trinta e cinco vezes mais soluvel

s

que o sulfato de calcio, é reconhecido como um dos sulfatos mais agressivo ao
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concreto (SCHMALZ, 2018). Sua interacdo quimica envolve tanto o anion SO42
guanto o cation Mg?*. Ambos reagem com o hidréxido de calcio (CH), resultando na
formacdo de gipsita e brucita (Mg(OH)?), conforme descrito na Equacgéo 6 (SOUZA,
2006).

Ca(OH)2 + MgSO4 + 2H20 — CaS04:2H20 + Mg(OH): Equacéo 6

O processo de formacéo de brucita consome grande quantidade de CH que,
ao se esgotar, reduz a quantidade de pH da solugcéo existente nos poros. Para
restabelecer o pH e manter a estabilidade, o silicato de calcio hidratado (C-S-H) libera
hidroxido de calcio (CH) na solucéo, resultando em uma descalcificacdo gradual e,
consequentemente, na perda da estrutura cimenticia. Com a desestabiliza¢éo, o C-S-
H reage com o sulfato de magnésio, resultando na formacédo de gipsita, hidroxido de
magneésio e gel de silica (Equacao 7) (SANTHANAM; COHEN; OLEK, 2001).

3Ca0-2Si02-3H20 + 8H20 + 3MgSO4 —
3(CaS04-2H20) + 3Mg(OH)2 + 2SiO2-H20

Equacéo 7

Em situacdes de atague avancado, ocorre a substituicio completa de cation
Ca* pelo Mg?*, resultando na formacéo de silicato hidratado de magnésio (M-S-H).
Esse composto é considerado um material ndo cimenticio, indicando que a estrutura
original do concreto foi alterada de forma significativa (BONEM; COHEN, 1992).

Dessa maneira, o sulfato de magnésio causa danos ao concreto por conta da
expansdo e fissuracdo, consequéncia da gipsita, além de resultar na perda de
resisténcia por dissolugédo do C-S-H (SCHMALZ, 2018). Neville (2015) menciona a
possibilidade de ocorrer uma reacao entre hidroxido de magnésio e gel de silica, o

que também contribui para a deterioracdo do concreto.

e Sulfato de aménio

Considerado o sulfato mais agressivo ao concreto. O processo de degradacgéo
do sulfato de aménio passa por um ataque combinado de sulfato e acido em sua
reacao (SKALNY et al., 2002). A reacdo inicia-se apds a penetracdo dos ions de

sulfato de amonio na superficie do concreto, apds esse processo 0s ions de sulfato
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comecam a interagir com o0s produtos resultantes da hidratacdo do cimento
(MARTINS, 2022).

Segundo Martins (2022), o sulfato de amdnio reage com o hidréxido de calcio
(portlandita), principal regulador do pH no concreto, e libera amonio gasoso. A reacao
se mantém ativa até que todo o hidroxido de sodio seja consumido, 0 que causa
reducado do pH existente e, posteriormente, desestabilizando a matriz cimenticia que,
por sua vez libera ions de calcio, afim de aumentar o pH (SKALNY et al., 2002;
MARTINS, 2022).

O sulfato de aménio também reage com o C-S-H, onde inicialmente causa
uma diminuicdo da relacdo Célcio/Silica e, ocasionalmente pode ocorrer a
transformacdo em silica hidratada amorfa (SKALNY et al., 2002; AMIN, 2017). A
reacdo esta descrita na Equacao 8, Equacado 9 e Equacédo 10. A reacédo citada acima
esté relacionada a perda de resisténcia mecanica da matriz cimenticia, desencadeada
devido a reducéo do pH da solucdo nos poros da matriz (MILETIC;, 1997; SKALNY et
al., 2002; MARTINS, 2022).

NH** <> NH3 + H* Equacéo 8
Ca(OH)z2 + (NH4)2S04 — CaS04-2H20 + 2NHs , Equacéo 9
xCa-SiO2-ag+x(NH1)2S04 + xH20 — SiO2-aq+xCaS04:2H20 + 2xNH3 e Equacdo 10

2.4 FORMAQAO DE ETRINGITA

A etringita, € um composto quimico formado pela presenca de enxofre,
aluminio, calcio e agua. Sua formacao ocorre principalmente devido a reacdo com
fons SO42. Esse fendmeno pode acontecer no concreto tanto em estagios iniciais de
hidratacdo, chamado de etringita primaria, como apés o endurecimento do material,
guando é denominado de etringita secundéaria ou DEF (Delayed Ettringite Formation)
(PONTES, 2019).

A formacéo tardia da etringita é considerada uma manifestacdo patologica,
pois provoca expansao ao concreto, resultando na fissuracdo da pasta (PONTES,
2019). Esse processo pode levar a degradacdo do material, com sintomas
subsequentes de deterioragdo. A composicdo quimica desse composto é
representada por 3CaO-Al203-3CaS04-32H20, e seu processo de formacdo pode
variar entre a primaria e a secundaria (PONTES, 2019).
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2.4.1 Mineral etringita

A etringita pode também ser encontrada em forma de mineral natural,
apresentando morfologia de pequenos cristais prismaticos, com sistema trigonal,
podendo também ocorrer em formato de agulha. Sua coloragdo normalmente é

amarelo brilhante, incolor ou branca, conforme Figura 2 (MATTOS, 2017).

Figura 2: Mineral etringita — a) Encontrado em Ettigen, na Alemanha; b) Encontrado em Kuruman.

Fonte: Mattos, 2017.

Esse mineral € amplamente encontrado na Europa, com uma presenca
significativa em varias regides da Italia e da Alemanha. Um lugar em patrticular, o
municipio de Ettringen, deu origem ao nome da terminologia mineraldgica associada
a ele. Além disso, existem registros da ocorréncia desse material na América do Norte,
nos Estados Unidos, e no sul da Africa, em cidades como Kuruman, Hotazel e Black
Rock. Na Asia, também s&o encontrados depdsitos desse mineral no Jap&o, Israel,
Jordania e Palestina (MATTOS, 2017).

No que se diz respeito a composicdo quimica, o mineral etringita possui
férmula quimica representada por CaesAl2(S04)3(OH)12:26H20. Esse material €
facilmente solivel em &cidos diluidos e parcialmente solivel em agua, onde sua

dissolucéo resulta em uma solucgéo alcalina (PONTES,2017).

2.4.2 Etringita primaria

A formacdo inicial da etringita ocorre durante os estagios iniciais da hidratacéo
do cimento. Segundo Pontes (2017), nesse momento, os sulfatos de célcio
dihidratados ou sulfatos solGveis presentes no ambiente reagem quimicamente, por

meio hidraulico, com os aluminatos tricalcicos disponiveis na matriz cimenticia. Como
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resultado dessa interacdo, ocorre a formacéo do sulfoaluminato de calcio tricalcico
hidratado, também conhecido como etringita.

De acordo com Taylor (1997) e Odler (2007), a formacédo da etringita priméria
se da nos primeiros instantes apds o contato do cimento com a agua, ainda durante o
estagio de pré-inducdo. Taylor (1997) também observa que os cristais de etringita
formados nessa fase possuem um comprimento médio de 250 nm e uma espessura
de 10 nm, sendo encontrados nas superficies dos graos de cimento ou proximos a
eles. Collepardi (2003) acrescenta que, na fase inicial, a etringita ndo causa problemas
de expansao devido a fluidez da pasta, ou seja, ela se forma quando o material ainda
estd em um estado plastico, sendo, portanto, flexivel.

A morfologia desse composto é semelhante a dos minerais etringita, com uma
estrutura quimica prismatica baseada em colunas de matriz hexagonal, nas quais
estdo presentes ions de aluminio, célcio, hidréxido e oxigénio (PONTES, 2019). Nos
canais entre as colunas (Figura 3), estdo localizados os ions de sulfato e moléculas
de &gua (MATTOS, 2017).

Figura 3 - Morfologia da etringita
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Fonte: Mattos, 2017.

Segundo Pontes (2019), um fator crucial a ser considerado na formacéo da
etringita primaria € a sua estabilidade, tanto quimica quanto térmica. Ap0s 0 seu

desenvolvimento inicial, o trissulfato de aluminato pode passar por interacoes
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guimicas, resultando na formacédo de novos compostos e, consequentemente, na

decomposicado da etringita.

2.4.3 Etringita tardia

Quando a etringita é formada de maneira homogénea durante a fase inicial de
hidratacdo do cimento, ndo causa tensdes prejudiciais ao material, como citado no
item 2.2.2. No entanto, quando a etringita se forma apds alguns meses ou anos, pode
causar expansoes e fissuras no concreto ja endurecido (COLLEPARDI, 2003).

Segundo Taylor, Famy e Scrivenier (2001), a formacdo de etringita tardia,
conhecida como DEF (Delayed Ettringite Formation), ocorre no material cimenticio
apos o completo endurecimento, diferente da etringita formada por sulfatos externos.
Em estudos desenvolvidos pelos pesquisadores citados, observou-se a ocorréncia do
fenbmeno em concretos expostos a temperaturas elevadas (acima de 70°C).

Collepardi (2003) afirma que o termo DEF refere-se a formacao tardia da
etringita em geral, independente da fonte dos sulfatos, sejam eles internos ou
externos, desde que o fendbmeno ocorra. A Tabela 4 apresenta a DEF proveniente por

ambos os tipos de ataque.

Tabela 4 - Formacg&o da etringita tardia pelo ataque de sulfatos externos e internos

. Ocorre quando um sulfato presente na agua ou no solo penetra na
Ataque externo  estrutura de concreto;

de sulfatos . Ocorre em concretos permeaveis;
. Ocorre em ambientes Umidos que favorecem a difusdo do SO42 na
solucdo aquosa contida nos poros capilares do concreto.
. Ocorre em ambientes livres de sulfatos, devido a presenca de

sulfatos em agregados contaminados com gipsita ou devido a decomposicao
térmica da etringita;
E favorecido por microfissuras preliminares onde pode ocorrer o
deposito de cristais de etringita;
. Ocorre em ambientes Umidos que favorecem a difuséo do SOs?2e
outros ions reativos através de poros capilares saturados com agua.
Fonte: Collepardi, 2003.

Ataque interno
de sulfatos

Para abranger de forma mais ampla os diferentes contextos em que a etringita
se enquadra, um marco importante foi o congresso RILEM — Workshop on Internal
Sulfate Attack and Delayed Ettringit Formation, realizado na Franca em 2002,
conforme mencionado por Nordine (2008). O objetivo desse congresso foi estabelecer

uma nomenclatura para a etringita. Segundo Nordine (2008), foram definidas quatro
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categorias para esse composto, levando em consideracdo o momento de sua
formacéo e o processo de formagéo no concreto:

e Formacao da etringita primaria (precoce): Resulta da hidratacdo do aluminato
de célcio na presenca de gesso. Nesse caso, a etringita ndo causa expansao
significativa.

e Formacao da etringita secundaria (tardia): Pode ocorrer devido a insercao de
sulfato proveniente do meio externo ou, mais raramente, de um excesso de
sulfato interno. Essa forma de etringita causa expanséo devido a formacao
massiva do composto na pasta de cimento endurecida.

e Formacao da etringita secundaria (tardia) por recristalizacdo: Nesse caso, a
etringita se forma por meio da recristalizacdo da etringita priméria ou tardia
Nos espagos vazios, como poros, fissuras ou na interface entre a pasta de
cimento e os agregados. Essa forma de etringita ndo € necessariamente
expansiva, mas pode contribuir para outros fenbmenos expansivos, uma vez
gue se dissolve e recristaliza nas fissuras formadas, aumentando a expansao.

e Formacao da etringita tardia: Esse tipo de formacéo ocorre devido a altas
temperaturas envolvidas no processo. Distingue-se das demais pela
complexidade do seu processo de decomposi¢cao térmica da etringita primaria
(ou na sua formacdo) e a posterior (re)precipitacdo de microcristais de
etringita na pasta de cimento hidratada. Essa forma de etringita causa
expansao e fissuracao.

Considerando as divergéncias existentes em relacao as causas da formacgéo
da etringita tardia secundaria em materiais de base cimenticia, este trabalho tem como
objetivo avaliar a ocorréncia da formacéao de etringita tardia secundaria em pastas de
cimento sob as seguintes condi¢des: exposicdo a sulfatos externos e adicdo de

nanocelulose a fim de mitigar o este efeito.

2.5 CELULOSE NANOFIBRILADA E EFEITOS DE MITIGACAO DO ATAQUE POR
SULFATOS

A adocdo de materiais alternativos na industria da construcdo civil tem se

tornado cada vez mais relevante devido a necessidade de praticas mais sustentaveis.

Esses materiais sdo produzidos de forma ndo convencional, utilizando residuos que

nao possuem destino final adequado para o descarte (GOLUB; SILVA, 2017).
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De acordo com Pacheco et al. (2016), devido as diversas demandas do
mercado da construcao civil, como a reducéo de custos, melhoria das propriedades
dos produtos cimenticios e a busca por uma atividade mais sustentavel, a utilizagdo
de minerais, fibras e aditivos tem se tornado cada vez mais comuns nesse setor.

Nanomateriais estdo sendo estudados na construcao civil, incluindo éxidos
nanometalicos, nanoargilas, nanosilica, nanotubos de carbono, nanofibras de carbono
e nanomateriais carbonaticos (SOBOLEV et al., 2008; PACHECO-TORGAL,; JALALI,
2011; KUMAR et al., 2012; GHOSH; SAIRAM; BHATTACHARJEE, 2013; WU et al.,
2016; GONCALVES et al., 2019). Inicialmente, foram explorados para melhorar a
resisténcia e sustentabilidade do concreto, mas também demonstraram beneficios na
durabilidade dos materiais.

A maioria dos estudos analisa o potencial de utilizar residuos de outros
processos em conjunto com matrizes cimenticias, como as escorias de alto forno,
silica ativa, cinza de casca de arroz e metacaulim, adicbes amplamente aceitas no
mercado (GUNEYISI et al., 2012; FU et al., 2017; THOMAS, 2018). Além disso, ha
outros materiais em estudos, como grafeno, nanoargilas e fibras de origem vegetal
(SAVASTANO JUNIOR; PIMENTEL, 2000; FARZADNIA et al., 2013; DIMOV et al.,
2018).

A nanocelulose se destaca como uma adicdo promissora em matrizes
cimenticias, devido as suas caracteristicas favoraveis, como hidrofilicidade,
disponibilidade comercial, ndo toxicidade, além de ser origindria de um material
abundante (CHEN et al., 2011; MOON et al., 2011; FU et al., 2017; GONCALVES et
al., 2019; HISSEINE et al., 2019).

O trabalho de Goncalves et al. (2019) demonstrou pela primeira vez 0 uso
eficaz da nanocelulose para mitigar os efeitos do ataque por sulfatos. A nanocelulose,
devido a sua alta retencdo de agua, presenca de grupos hidroxila (OH) e carboxila
(COOH) expostos e dimensfes nanoestruturadas, atua como um sumidouro quimico
e reforco mecanico, proporcionando beneficios significativos na protecdo contra os

danos causados pelos sulfatos.

2.5.1 Estrutura das fibras celulosicas

As fibras vegetais sdo compostas principalmente por celulose, o biopolimero
mais abundante da crosta terrestre, encontrado em diversas biomassas e madeiras
(EICHHORN et al., 2010; ISOGAI; SAITO; FUKUZUMI, 2011). A celulose é o principal
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componente da parede celular das fibras vegetais, que também contém hemicelulose,
lignina, pectina, compostos inorganicos, proteinas, ceras e gorduras. Essas fibras
estdo presentes em varias partes dos vegetais, como folhas, sementes, frutos e
troncos de madeira (SJOSTROM, 1993; KLEMM et al., 2005; HABIBI; LUCIA; ROJAS,
2010; KHALIL; BHAT; YUSRA, 2012; BRANDT et al., 2013).

A celulose é um polimero complexo encontrado em plantas e arvores, que é
composto por cadeias lineares de glicose. A estrutura hierarquica da celulose (Figura
4) vai desde arvores e tecidos vegetais até fibras celuldsicas e paredes celulares, que
sao formadas por microfibrilas compostas por cadeias de glicose. A celulose possui
regides cristalinas e amorfas, sendo a regido cristalina organizada e a regido amorfa
desordenada (SILVA et al., 2009; ISOGAI; SAITO; FUKUZUMI, 2011; MOON et al.,
2011; FARIAS, 2022).

Figura 4 - Estrutura hierarquica da madeira e as caracteristicas das microfibrilas de celulose

Fibra Microfibrila
Celulosnga Conjunto de celulésica Molécula de
(macrofibrila) microfibrilas celulose

Superficie
da fibra

Largura Largura de
>15nm 3-4 nm;
Comprimento

Largura de
0.4 nm;
Comprimento

>2 pm; S
Cristalinidade 3¢ =500 nm.

de 70-90%.

Madeira Tecido vegetal ~ Largurade
20-30 pm;

Comprimento

de 1-3 mm.

Fonte: adaptado de Isogai, Saito e Fukuzumi, 2011.

Além da celulose, a parede celular contém outros dois polimeros importantes:
a lignina e a hemicelulose (Figura 5). A lignina desempenha funcbes como
impermeabilizacdo, refor¢o estrutural e protecdo bioldgica nas paredes celulares. Por
outro lado, a hemicelulose € um polissacarideo que preenche cerca de 25% da
biomassa e atua como uma matriz amorfa, proporcionando suporte a celulose. A

hemicelulose tem alta solubilidade em agua e ndo contribui para a resisténcia ou
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dureza das fibras celuldsicas (VIAJAMALA et al., 2010; MOON et al., 2011; BRANDT
et al., 2013).

Figura 5 - Celulose e demais polimeros que a cercam

Lignina
Hemicelulose

Fonte: adaptado de Brandt et. al., 2013.

A composi¢cdo da madeira, seja de arvores coniferas como o Pinus ou de
arvores folhosas como o Eucalyptus sp., influencia o processo de deslignificacéo e o
tamanho das fibras resultantes (GONZAGA, 2006). Fibras de coniferas sdo mais
longas e sdo usadas para a producdo de papéis finos, enquanto fibras de arvores
folhosas séo mais curtas (BRANDT et al., 2013).

2.5.2 Celulose nandfibrilada (CNF)

A celulose nanofibrilada (CNF) € um nano material obtido por meio de
processos de refinamento mecanico e quimico. Possui uma proporc¢ao significativa de
por¢cdes amorfas em sua estrutura, o que a diferencia da celulose nanocristalina
(CNC). A CNF apresenta diferentes morfologias, sendo mais flexivel e formando redes
entrelacadas de fibras (ISOGAI; SAITO; FUKUZUMI, 2011; MOON et al., 2011,
BARNAT-HUNEK et al., 2019).

A celulose nanofibrilada possui propriedades excepcionais, como alta
resisténcia, alto modulo de elasticidade, ampla superficie especifica, baixo coeficiente
de expansao térmica, alta razdo de aspecto e baixo custo, o que faz com que
individualizac&o das fibras em celulose nanofibrilada ganhe espago no meio técnico
(NISHINO; MATSUDA; HIRAO, 2004; ORTS et al., 2005). Sua dispersdo uniforme,
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alta interatividade quimica e grande hidrofilicidade a tornam um potencial reforco para
o concreto (PEl et al., 2013; JIAO et al. 2016; GONCALVES et al., 2019). Além disso,
a CNF é mais resistente a alcalinidade do meio em comparacéo as fibras celulésicas,
devido a baixa quantidade de lignina e polissacarideos em sua composi¢cao
(ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016).

A obtencdo da CNF envolve trés etapas principais: polpacéo, branqueamento
e desintegracdo. A polpacao pode ser realizada por processos mecanicos ou quimicos
para separar os componentes macromoleculares da matéria-prima, resultando em
uma pasta. A polpacdo mecanica tem alto rendimento, mas consome energia,
enquanto a polpacdo quimica utiliza solugdes para remover parte da lignina sem
degradar a celulose (BIERMANN, 1996; RUZENE, 2005). O branqueamento é
realizado para remover tracos de lignina e compostos que conferem a cor a polpa,
utilizando reagentes como cloro e dioxido de cloro (BIERMANN, 1996; RUZENE,
2005).

Apbs a polpacdo, a celulose nanofibrilada pode ser produzida pela polpa
branqueada ou ndo branqueada. Os métodos de producdo incluem processos
mecanicos como griding e homogeneizacdo de alta pressdo, processos quimicos
como hidrélise 4cida, ou uma combinacdo de processos mecanicos e quimicos, como
a técnica ultrassénica. Cada método de desintegracao resulta em nanomateriais com
caracteristicas diferentes (ABE; IWAMOTO; YANO, 2007; NOGI et al.,, 2009;
NAKAGAITO; YANO, 2008; LIU et al., 2010; CHEN et al., 2011).

O griding utiliza um moinho com discos rotativos e estaticos para fibrilar o
material, sendo adequado para uso em escala comercial (ABE; IWAMOTO; YANO,
2007; WANG et al., 2012; BAKKARI et al., 2019). A homogeneizacéo de alta presséo
envolve o rapido fluxo de um fluido por uma valvula com orificio estreito, seguido de
despressurizacdo, gerando tensdes de cisalhamento e cavitacdo para a desfibrilacéo
da celulose (FLOURY et al., 2004).

Na hidrolise acida, sdo utilizados acidos sulfuricos (H2S0a4) e cloridrico (HCI)
para quebrar as ligacdes glicosidicas entre as fibras de celulose e produzir
nanocelulose de menores dimensdes (WULANDARI; ROCHLIADI; ARCANA, 2016).
Na técnica ultrassbnica, a energia do ultrassom é transferida para as cadeias de
celulose, resultando da desintegracao gradual das fibras (SUSLICK, 1990; TISCHER
et al., 2010).
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2.5.3 CNF em matrizes cimenticias

O surgimento de nanomateriais, proporcionou utilizagcdo de um novo conjunto
de materiais que podem atuar tanto na forma quimica quanto na forma fisica das
matrizes cimenticias (GONCALVES et al., 2019). Alguns nanomateriais como 0s ja
citados: Oxidos nanometdlicos, nanoargilas, nanosilica, nanotubos de carbono,
nanofibras de carbono e nanomateriais carbonaticos, estdo sendo estudados para
aplicacdes na construcao civil (SOBOLEV et al., 2008; PACHECO-TORGAL; JALALI,
2011; KUMAR et al., 2012; GHOSH; SAIRAM; BHATTACHARJEE, 2013; WU et al.,
2016; GONCALVES et al., 2019).

Embora as pesquisas relacionadas sobre o uso de nanocelulose em
compdsitos cimenticios ainda sejam relativamente escassas, a adicdo desse
nanomaterial apresenta um imenso potencial para a criagdo de “concretos
nanomodificados”. A incorporagcdo desse nanomaterial tem um impacto significativo
nas propriedades como o processo de hidratacdo, nas propriedades reoldgicas e no
desempenho mecéanico desse compésito (HISSEINE; OMRAN; TAGNIT-HAMOU,
2018).

A adicdo de CNF em pastas de cimento tem resultados significativos na
absorcao, na estrutura dos poros e nas propriedades mecanicas. Em alguns estudos,
a adicdo de CNF mostrou que pode retardar a hidratacédo inicial do cimento, mas
conforme a idade avanca, as pastas de cimento com CNF apresentam uma hidratacao
continua maior do que as pastas sem o material (ONUAGULUCHI; PANESAR; SAIN,
2014; JIAO et al., 2016; MEJDOUB et al., 2017).

A estrutura dos poros das pastas de cimento é modificada quando h& adicdo
de CNF, devido a capacidade da CNF de reter agua, o que afeta o processo de
hidratacéo do cimento e a composi¢ao dos produtos de hidratacao (JIAO et al., 2016).
Isso causa um refinamento dos poros em pastas de cimento com uma estrutura mais
porosa (FARIAS, 2022). Esse processo pode ser explicado pelo aumento da
guantidade de agua disponivel no interior das pastas em idades mais avancadas de
cura, pois como a CNF funciona como um reservatério de agua, prolongando o
processo de hidratacdo (GONCALVES et al.,, 2019; HOYOS et al., 2019). Outro
processo, conhecido como “difusdo curto-circuito”, contribui para a densificacdo da
matriz (CAO et al., 2015; GONCALVES et al., 2019; HOYOS et al., 2019). Nesse caso,
a CNF permite uma difusdo de agua maior em seu interior do que a difuséo observada

na matriz cimenticia, aumentando a hidratagéo das particulas de cimento e reduzindo
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a porosidade da matriz (CAO et al., 2015; GONCALVES et al., 2019; HOYOS et al.,
2019).

Jiao et al. (2016), observaram que a adi¢do de 0,15% de CNF em relagéo a
massa de cimento resultou em um aumento de 15% na resisténcia a flexdo e de 20%
na resisténcia a compressao das pastas. Outros estudos, como os de Kolour et al.
(2018) e Mejdoub et al. (2017), relatam aumentos na resisténcia a compressao das
pastas de cimento com a adicdo de CNF. Por exemplo, a adicdo de apenas 0,05% de
CNF em massa resultou em um aumento de 28% na resisténcia a compressao,
enquanto uma adicdo de 3% levou a um aumento de 43%. Esses aumentos séo
atribuidos a trés propriedades conferidas pela CNF: aumento do grau de hidratacao
da pasta, alta superficie especifica que melhora a ligacdo entre a fibra e a matriz, e
alta hidrofilicidade que permite uma melhor adesdo da CNF a pasta de cimento
(ONUAGULUCHI, PANESAR; SAIN, 2014).

A presenca de CNF também pode modificar a microestrutura das pastas de
cimento, resultando em menos fissuras em comparagdo com as pastas sem a adicao
do material. No entanto, € importante notar que o uso de maiores quantidades de CNF
pode levar a aglomeracédo de nanoparticulas, o que cria pontos de concentracao de
tensdo e diminui a resisténcia do material (JIAO et al., 2016). Essa aglomeracéo
ocorre devido as forcas de Van der Waals e ligacGes de hidrogénio presentes na
superficie das fibras (KAMASAMUDRAM, ASHRAF; LANDIS, 2021). Além disso, a
CNF também pode reduzir as fissuras causadas por retracbes, especialmente a
retracdo autdgena, atuando como um agente de cura interna (FU et al., 2017,
BAKKARI et al., 2019).

Quando incorporada em argamassas, a CNF traz beneficios significativos em
termos de resisténcia a flexdo e compresséo. A adicdo de pequenas quantidades de
CNF, em torno de 1% em relacdo a massa de cimento, pode resultar em um aumento
de trés vezes na resisténcia a flexdo desses materiais (CENGIZ; KAYA; BAYRAMGIL,
2017). Peters et al. (2010), observou que o mesmo teor de CNF levou a um aumento
de 11% na resisténcia a compressao.

Um estudo conduzido por Goncalves et al. (2019) demonstrou que a adi¢cdo
de CNF em até 0,5% em volume em argamassas de cimento de uso geral resultou em
melhorias na resisténcia apos 12 semanas de exposicdo a sulfatos. Resultados
semelhantes foram observados para concretos, conforme evidenciado pela pesquisa

realizada por Barnat-Hunek et al. (2019). Os autores constataram que teores de 0,5%
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e 1% de CNF em relacdo a massa de cimento mostraram-se promissores como
reforco para concretos. No caso do teor de 1%, observou-se um aumento de 34,5%
na resisténcia a flexdo e de 23,3% na resisténcia a compresséao, além de uma reducéo
de 47% na absorcdo do material. J& o teor de 0,5% também resultou em uma
diminuicao significativa na absorcéo do concreto, reduzindo-a em até 26%.

Goncalves et al. (2019) também observaram que com o uso de CNF em
argamassas, a penetracdo de sulfatos em seu interior sofre uma diminuigdo, em
teores maiores que 0,4% em volume pode ocorrer a diminuicdo de até 50% da
penetracdo de sulfatos. Segundo o autor, esse efeito € atribuido a CNF que atua como
um agente de cura interna na matriz cimenticia, permitindo o processo de difusédo
curto-circuito.

Os resultados de Goncalves e colaboradores (2019) também mostram que o
uso da CNF na argamassa resultou em menores expansdes lineares em ensaios com
solucéo de sulfato, indicando uma menor percolacdo dos ions de sulfato na matriz
cimenticia, devido maior hidratacdo da mesma. Esse fenbmeno também foi observado
por Koulor et al. (2018) em ambientes sem sulfato.

Além disso, quando a celulose nanofibrilada (CNF) € incorporada em
argamassas, ocorre a formacéo de uma microestrutura com maior porosidade, porém
com poros de didmetros menores. Isso resulta em uma reducdo na quantidade de
macroporos e um aumento na quantidade de microporos e mesoporos. Os poros
menores, com diametros inferiores a 100 nm, apresentam baixa interconectividade, o
que leva a um aumento na impermeabilidade das argamassas contendo CNF
(MEHTA; MONTEIRO, 2008; GONCALVES et al., 2019).

Estudos adicionais realizados por Mejdoub et al. (2017) reforcaram esses
resultados, ao observar uma diminuicdo na porosidade em pastas de cimento com a
adicdo de 0,3% de CNF em massa. Essa reducdo na porosidade é atribuida ao
aumento na formacgéo de C-S-H (hidrato de silicato de calcio) devido a presenca da
CNF, resultando em uma estrutura de poros mais densa e possiveis melhorias na
transicdo entre a pasta e os agregados. Essas alteracbes na microestrutura
contribuem para o aprimoramento das propriedades das argamassas, como a

impermeabilidade e a resisténcia mecanica.
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3 METODOLOGIA

Para que os objetivos desta pesquisa fossem atendidos, elaborou-se o
programa experimental baseado nas variaveis de andlise, preparacéo e descricdo dos
ensaios realizados. Neste capitulo serdo apresentadas as variaveis de estudo, 0s
materiais utilizados, os ensaios e métodos empregados para a obtencdo dos
resultados.

Para analisar as pastas de cimentos quando expostas ao ataque de sulfatos,
tanto as referéncias quanto aquelas com adi¢cdes de CNF, contemplando as variaveis
dependentes, independentes e de controle, foi realizado um planejamento
experimental, que pode ser observado na Figura 6. Esse planejamento permitiu

estabelecer uma sequéncia de atividades a serem desenvolvidas.

Figura 6 - Etapas do planejamento experimental
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dimensional das . compressao e Absorcao

microestrutural ~
barras tracao;
Difratometria de ~
, — Imersao
raios-X

“— Microscopia — Capilaridade

Fonte: a Autora, 2023.



40

3.1 VARIAVEIS DE ANALISE

3.1.1 Variaveis independentes

Teores de celulose nanofibrilada: 3 (trés) teores, sendo eles 0% de CNF
(referéncia), de 0,05% de CNF, e de 0,10% de CNF.

Idades de controle: 2 (duas) idades, sendo essas as curas de 30 e 60 dias;
Condicdes de exposicéo: 2 (duas) condi¢cdes, uma com Na2SO4 e outra
com 4gua saturada por cal por 42 dias a (40 + 2) °C. Essa variavel é valida

para as pastas e argamassas.

3.1.2 Variaveis dependentes

Consisténcia

Variagao linear das barras de argamassa;
Resisténcia mecanica;

Alteracbes de absorc¢ao;

Alteracé&o microestruturais.

3.2 MATERIAIS UTILIZADOS

Para que fosse possivel observar os efeitos da CNF em pastas de cimento,

foram moldados corpos de prova de pasta e barras de argamassa, utilizando cimento

e areia.

Como agregado miudo, utilizou-se a areia do rio Tibagi, na granulometria
recomendada pela NBR 7214 (ABNT, 2015), granulometria grossa (#16), média

grossa (#30), média fina (#50) e fina (#100). Atendendo também as recomendacdes
da norma de ataque de sulfatos NBR 13583 (ABNT, 2014). Como aglomerante foi

utilizado o cimento Portland CPII-F 32 da fabricante Itambé. Os resultados da sua

caracterizagao fisico-quimica foram fornecidos pela mesma (Tabela 5).

Tabela 5 - Caracterizacao fisico-quimica do cimento CPII-F-32 (continua)

Ensaios quimicos (dados fornecidos pela ITAMBE)

Perda cao
ao AlOs | SiO2 | Fe203 | CaO MgO SOs3 Livre Equiv. Residuo
fogo (%) (%) (%) (%) (%) (%) (%) Alcalino (%) | Insoltvel (%)
(%)
6,64 4,28 | 18,35 | 3,04 | 61,10 | 2,16 2,47 | 1,67 0,67 1,29
Ensaios fisicos (dados fornecidos pela ITAMBE) (continuacéo — Tabela 5)
Inicio | . Retido | Retido
g/lsz?)sesca qE()e(rF:';e da Frl)rgg(;e I\i) ?nmsz.al Blaine na na 1 dia | 3 dias | 7 dias d2i:s
\ pega ; (cm2/g) | #200 | #325 | (MPa) | (MPa) | (MPa)
(g/cm3) | (mm) (min) (min) (%) (%) (%) (MPa)
3,06 0,25 220 270 26,1 3400 | 3,11 | 1191 | 17,1 | 29,7 | 349 | 415

Fonte: adaptado de ITAMBE (2023).
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A celulose nanofibrilada utilizada foi obtida através da desfibrilacdo da polpa
de celulose branqueada seca de Eucalyptus sp. A massa especifica da CNF utilizada
€ de 1,005 g/cms3, e teor de sdlidos de 2 £ 0,3 % em relacdo a massa de cimento
(FARIAS, 2022). O nanomaterial utilizado foi classificado como celulose do tipo
nanofibrilada, pois o tamanho médio das fibras obtidas foi de 99 + 49 nm, que quando
comparado com a literatura sdo encontradas as medidas na largura de 4 até 250 nm,
e no comprimento de 500 até 2000 nm (FARIAS, 2022; GONCALVES, 2019;
CLARAMUNT et al., 2011; MOON et al., 2011).

3.3 MISTURA DAS ARGAMASSAS E PASTAS

Como a CNF é um material que tende a aglomerar, devido as suas
propriedades coloidais, o uso de um dispersador foi necessario. Para isso, a CNF em
suspensao foi adicionada a 4gua de amassamento e entdo levada para agitacdo no
dispersador mecanico de modelo Ultra Turrax T18 Basic da marca IKA (Figura 7a).
Este processo foi realizado de forma padronizada para os diferentes teores de CNF,
adotando-se um tempo Unico de 5 minutos de dispersdo com rotagdo de 6000 rpm. A
CNF em suspenséo, e também ja dispensa na dgua de amassamento, € representada

na Figura 7b e Figura 7c.

Figura 7 - a) Dispersador Ultra Turrax T18 Basic. b) CNF em suspensao. c) Suspenséo de CNF

dispersa na 4gua de amassamento

Fonte: Farias, 2022.

Dessa forma, seguindo as instru¢bes da NBR 7215 (ABNT, 2019), as etapas

de mistura das argamassas e pastas, tanto para o estudo da trabalhabilidade quanto



para a posterior moldagens necessérias, pode ser observada nos fluxogramas

apresentados em sequéncia (Figura 8 e Figura 9).

Figura 8 - Sequéncia de procedimentos de mistura das pastas
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Fonte: Adaptado da NBR 7215 (2019)

Figura 9 - Sequéncia de procedimentos de mistura das argamassas
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Fonte: Adaptado da NBR 7215 (2019)
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3.4 ESTUDO DA TRABALHABILIDADE DA ARGAMASSA E PASTAS

Apés a obtencdo dos materiais e seus respectivos dados fisico-quimicos,
realizou-se a etapa de estudo da trabalhabilidade da argamassa. Os ensaios de
consisténcia foram realizados conforme a NBR 7215 (ABNT, 2019), com o objetivo de
entender como a CNF afeta a consisténcia das argamassas. Para a realizacdo de
estudos com base nas pastas de cimento, adaptou-se o cone indicado na norma,
sendo utilizado um tronco de cone com 85mm de base, 50mm de topo e 25mm de
altura.

O traco utilizado nas argamassas foi especificado pela NBR 13583 (ABNT,
2014), a qual rege os procedimentos para avaliacdo do ataque externo por sulfato.
Desse modo, o traco utilizado foi de 1 (uma) parte de cimento para 3,2 partes em
massa de agregado miudo, e relacdo agua/cimento (a/c) fixada em 0,6 em massa.
Com a adicdo de CNF as argamassas sofrem alteracdo na consisténcia. A fim de
manter todas com a mesma consisténcia fez-se o uso de aditivo superplastificante
para argamassas com diferentes teores de CNF. Deste modo, as argamassas com
diferentes teores de CNF necessitaram obter o mesmo abatimento ao da argamassa
de referéncia, sendo tolerado uma diferenca de + 5%. Essa mesma metodologia foi
proposta por Goncalves (2019).

Nas argamassas foram adicionados teores de CNF de 0%, 0,05% e 0,10%
em massa de cimento. Os teores foram adotados levando em consideragdo as
adicbes ja& realizadas em outros trabalhos, e também o maximo teor de
superplastificante recomentado pelo fabricante (FARIAS, 2022, ONUAGULUCHI;
PANESAR; SAIN, 2014; JIAO et al., 2016; MEJDOUB et al., 2017; TAKASI, 2019;
SUPIT; NISHIWAKI, 2019; SOUZA; SOUZA; SILVA, 2021). O superplastificante
utilizado é o MC-PowerFlow 1180 da MC-Bauchemie, o qual apresenta em sua
composicdo polimeros carboxilatos (PCE) e teor de soélidos de 35%, segundo o
fabricante.

Nas pastas de cimento, utilizou-se 1 (uma) parte de cimento e uma relacao
al/c de 0,6. Assim como para argamassa, para as pastas seguiu-se as recomendacdes
da NBR 13583 (ABNT, 2014). Mantendo os teores de superplastificante e CNF das
argamassas, e adotando também um abatimento igual (+ 5%) da pasta de referéncia.
Vale ressaltar que tanto a agua presente no superplastificante, quanto a agua
presente na suspensdo da CNF, foram descontadas da quantidade de agua do

amassamento, para que a relagcéo a/c assim fosse mantida.
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3.5 CONFECCAO DAS AMOSTRAS E ENSAIOS REALIZADOS

Para que os objetivos fossem alcancados, em um primeiro momento foram
moldadas pastas de cimento em moldes cilindricos de 2 x 4 cm para a avaliacdo das
propriedades mecanicas (Figura 10a). Essas pastas de cimento apresentam teores
de 0%, 0,05% e 0,10% de CNF, mantendo-se, para isso, uma mesma consisténcia
das pastas com uso do aditivo superplastificante, conforme NBR 7215 (ABNT, 2019).

As pastas foram submetidas a cura de forma selada por periodos de 30 e 60
dias, em conformidade com a proposta de Koulor (2019). O processo de cura selada
consiste na selagem do corpo de prova com plastico filme, apds o processo de cura
ao ar (2 dias). Segundo Koulor (2019), o processo de cura selada remove as
possibilidades de alteragbes de umidade externa no processo de cura das pastas e
argamassas, possibilitando entender a real influéncia da CNF na matriz cimenticia.

ApoOs a cura selada, as amostras foram submetidas a cura intermediaria por
12 dias (em agua saturada com cal) e posteriormente em cura final (solu¢do agressiva
de sulfato de sddio) por 42 dias, conforme NBR 13583 (ABNT, 2014). Depois desse
processo, foram realizados ensaios de resisténcia a compressao e resisténcia a tracdo
por compressao diametral, utilizando-se como base a metodologia proposta para
corpos de prova de argamassa, conforme a NBR 5739 (ABNT, 2018) e a NBR 7222
(ABNT, 2011), respectivamente. Foram utilizados 5 (cinco) corpos de prova de pasta
para cada ensaio, para cada teor e para cada meio de exposi¢cao (com e sem sulfato
de sAdio), totalizando assim 60 (sessenta) corpos de prova, conforme a Tabela 6.

Tabela 6 - ConfiguragBes de ensaios de resisténcia mecanica em corpos de prova de pasta de

cimento
Ensaio Ensaio de resisténcia & compressao Ensaio de resisténcia a tracdo
Tipo de exposicdo Tipo de exposicdo
Teor Com exposicdo em | Sem exposi¢cdo ao | Com exposicdo em | Sem exposicdo ao

NaOH NaOH NaOH NaOH

Referéncia 5 CPs 5 CPs 5 CPs 5 CPs
0.05CNF 5 CPs 5 CPs 5 CPs 5 CPs
0.10CNF 5 CPs 5 CPs 5 CPs 5 CPs

Fonte: a Autora, 2023.

Para a avaliagdo das mudancas de absor¢éo, foram moldados corpos de
prova de pasta de 5 cm de diametro por 10 cm de altura (Figura 10b). Para esses
corpos de prova foram realizados ensaios de absor¢céo por capilaridade, de acordo
com a NBR 9779 (ABNT, 2012) e absorc¢éo por imersao, de acordo com a NBR 9778
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(ABNT, 2009), seguindo os mesmos processos de cura ja citados. Para 0s ensaios de
absorcédo foram utilizados 4 (quatro) corpos de prova para cada tipo de analise
(imerséo e capilaridade), totalizando 48 (quarenta e oito) corpos de prova.

Para se realizar o estudo da influéncia da CNF em argamassas sujeitas ao
ataque por sulfatos, foram moldadas barras de argamassa (Figura 10c). Essas barras
foram expostas, apés 30 e 60 dias de cura selada, em solucdo de cal e em solucdo
agressiva de sulfato de sédio a (40 £ 2) °C. A partir disso entdo foram tomadas
medidas de expansBes com o0 uso de um reldégio comparador de comprimento,
conforme o especificado na norma NBR 13583 (ABNT, 2014). Foram utilizadas 4
(quatro) barras para avaliagdo das expansfes de cada teor de CNF e cada data de

cura, totalizando 48 barras, conforme a Tabela 7.

Tabela 7 - Configuragbes de ensaio expansdo em barras de argamassa

Tempo de cura

Teor 30 dias 60 dias
Referéncia 5 barras 5 barras
0.05CNF 5 barras 5 barras
0.10CNF 5 barras 5 barras

Fonte: a Autora, 2023.

Figura 10 - a) Moldagem de pasta de cimento para ensaios de resisténcias; b) Corpos de prova para

ensaios de absor¢éo e capilaridade; c) Barra de argamassa para andlise de expansdes

Fonte: Autora, 2023.

Por fim, para a observacéo e caracterizacéo dos cristais formados nas pastas,

foram realizados ensaios de microscopia eletrdnica de varredura (MEV) e difratometria
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de raios-X (DRX). As imagens em microscopia foram obtidas com o uso de um
microscopio FEG SEM, Tescan, Mira 3, com detectores SE, BSE e microssonda
analitica de raios-X Oxford X-Maxn 50 (EDS), com metalizacdo superficial das
amostras em ouro. Para o ensaio de DRX, foram analisadas pastilhas de p6 prensadas
em difratdbmetro modelo PANalytical EMPYREAN. A varredura continua sera realizada

entre 20inicial de 5° e 261inal de 70°, com passo de 0,02° e tempo step de 1 segundo.



47

4 RESULTADOS E DISCUSSOES
4.1 ESTUDO DA TRABALHABILIDADE DAS PASTAS E ARGAMASSAS

Com o estudo da trabalhabilidade pode-se perceber que a adicdo da CNF
implica na reducéo significativa na trabalhabilidade das pastas e argamassas. 1Sso
acontece devido as fibras serem um material hidrofilico, ou seja, absorvem parte da
umidade presente (ONUAGULUCHI; BANTHIA, 2016). Outra raz&do seria 0 aspecto
das nanofibras, que por formar um tipo de rede, dificulta a movimentagdo das
particulas de cimento (SOUZA et al., 2022).

Foi entdo necessario realizar um estudo para determinar o teor adequado de
superplastificante a ser adicionado na mistura. A dosagem maxima do
superplastificante PowerFlow1180, segundo a ficha técnica é de 5% em relacédo a
massa de cimento. Dessa forma, estabelecido os teores de CNF nas pastas de
cimento, sendo o maximo 0,10%, e a quantidade de superplastificante para cada teor
de celulose nanofibrilada, os resultados obtidos em relacdo a trabalhabilidade estédo

representados na Figura 11, respeitando o limite de variagdo de + 5%.

Figura 11 - indices de consisténcia das pastas com diferentes teores de CNF em sua composic&o
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Fonte: a Autora, 2023.

No gréafico é possivel observar o indice médio de consisténcia na pasta com
o traco de referéncia de 263 mm, enquanto na pasta com teor de CNF correspondente
a 0,10%, o indice de consisténcia foi de 254 mm. A pasta com 0,05% de CNF obteve

o valor de 259 mm.
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Sendo a Unica variavel entre as pastas e argamassas, a presenca do

agregado miado, e utilizando os mesmos teores de aditivo superplastificante das

pastas de cimento, as argamassas apresentaram os indices de consisténcia (Figura

12) também dentro o limite de +5% estabelecido na metodologia. A argamassa de

referéncia obteve o indice médio de consisténcia de 326 mm, e as demais

apresentaram consisténcias semelhantes.

Figura 12 - indices de consisténcia das argamassas com diferentes teores de CNF em sua
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Fonte: a Autora, 2023.
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Apbs os ensaios de consisténcia, foi possivel obter entdo a quantidade de

superplastificante para cada teor de celulose nanofibrilada, para que em todos os

casos se obtenha uma mesma consisténcia. A Tabela 8 e Tabela 9 resumem as

propor¢cdes de cada material utilizado.

Tabela 8 - Propor¢6es dos constituintes das pastas de cimento

Teor (%) Cimento | Teor sdlido | Suspensdo | Superplastificante | Superplastificante | Agua adicionada
)] de CNF (9) | de CNF (g) )] (%) )]
REF 1000 0 0 0,5 0,05 599,68
0.05CNF 1000 0,5 25 0,98 0,098 574,86
0.10CNF 1000 1 50 1,6 0,16 549,96

Fonte: a Autora, 2023.
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Tabela 9 - Propor¢@es dos constituintes das argamassas de cimento

Teor .
. i ~ o o Agua
Teor (%) Cimento Agtegado sélido | Suspenséo | Superplastificante | Superplastificante adicionada
(9) miudo (g) | de CNF | de CNF (g) (9) (%)
) )
REF 1000 3200 0 0 0,5 0,05 599,68
0.05CNF | 1000 3200 0,5 25 0,98 0,098 574,86
0.10CNF | 1000 3200 1 50 1,6 0,16 549,96

Fonte: a Autora, 2023.

4.2 ALTERACOES MECANICAS E MICROESTRUTURAIS NAS PASTAS DE
CIMENTO

A utilizagdo da celulose nanofibrilada esta frequentemente associada as
alteracdes nas propriedades fisicas e quimicas das pastas de cimento. Como ja
mencionado anteriormente, em estudos realizados por Jiao et al. (2016), Mejddoub et
al. (2017) e Kolour et al. (2018), foi possivel observar aumentos na resisténcia de
pastas a compressao e flexao.

As variacoes de resisténcia a compressao nas pastas de cimento expostas ao
sulfato de sédio estéo representadas na Figura 13a, com 30 e 60 dias de cura selada.
A pasta de Referéncia, sem adicdo de CNF e com 30 dias de cura, apresentou uma
resisténcia média de 10,4 MPa, enquanto a pasta de Referéncia com 60 dias de cura,
apresentou uma resisténcia média de 6,3 MPa. As pastas com adicdo de 0,05% e
0,10%, apresentaram, respectivamente, resisténcias de 10,6 MPa e 11,6 MPa aos 30
dias, e 6 MPa e 6,1 MPa aos 60 dias de cura. A diminui¢cao de resisténcia das pastas
de 0,05% de CNF foi de 56%, enquanto nas pastas com 0,10% de CNF, a diferenca
foi de 53%.

Na Figura 13b, que mostra os resultados de resisténcia a compressao das
amostras sem exposi¢cdo ao sulfato de sdédio, as amostras passaram pelo mesmo
processo de cura selada, conforme metodologia. E possivel observar o aumento da
resisténcia da amostra com 0,05% de CNF comparada a amostra de referéncia, onde
nao se tem a adicdo de CNF, ambas com 30 dias de cura selada. A pasta de referéncia
apresentou uma resisténcia de 7,67 MPa, ja a pasta com 0,05% de CNF apresentou
uma resisténcia de 9,24 MPa, caracterizando um aumento de 20,48%. Esse aumento
de resisténcia demostra que a CNF pode aumentar a resisténcia do material devido a
uma melhor distribuicdo de tensfes no interior do mesmo, conforme ja observado em
trabalhos de Correia et al., (2018) e Farias (2022).
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Figura 13 - Resisténcia a compresséao de corpos de prova cilindricos de pastas de cimentos.

a) Com exposicdo ao sulfato de sddio b) Sem exposicdo ao sulfato de sédio
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Fonte: a Autora, 2023.

Esses resultados demonstram que a adicdo de CNF em pastas de cimento
sujeitas a exposicédo de sulfatos, afetam na resisténcia. A diferenca expressiva de
resisténcia entre as amostras de referéncia e 0,05 de CNF aos 60 dias de cura,
expostas a solucdo agressiva, pode ser atribuido a desintegracdo da celulose devido
ao meio alcalino proveniente da solucéo de sulfato de sédio. Em trabalhos realizados
por Correira et al. (2019), Kamasamudram, Ashraf e Landis (2021) e Farias (2022),
observou-se também a degradacdo da CNF em ambientes alcalinos. Essa
degradacdo cria poros antes inexistentes na pasta de cimento, reduzindo a resisténcia
a compressao (KAMASAMUDRAM; ASHRAF; LANDIS, 2021). Ao se degradar, as
fiboras de CNF deixam um vazio de largura nanométrica, gerando novos pontos de
tensdes (FARIAS, 2022). Esse fen6meno de degradacédo devido a solucédo foi também
observado somente a partir dos 56 dias de cura selada por Kamasamudram, Ashraf e

Landis (2021), conforme esquematizado na Figura 14.
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Figura 14 - Desenho esquematico representando como defeitos no interior dos materiais se

comportam como pontos de concentracdo de tensées.
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Fonte: Farias, 2022.

Ao passar pelo processo de degradacéao das fibras de CNF, os espacos vazios
formados além de gerarem novos pontos de tensdes, deixam esse espaco livre para
a formacao dos cristais de etringita e gipsita. Esse processo de degradagcdao da CNF
também foi observado no trabalho de Farias (2022), onde constatou-se que ao se
degradarem, as fibras de CNF formam poros com dimensdes menores. De acordo
com Gu et al. (2022), a etringita formada devido ao ataque externo por sulfatos, em
um primeiro momento ocupa 0S poros maiores sem gerar uma expansao visivel e, em
seguida, penetra nos poros menores, causando uma maior tensdo e uma maior
expansado. Na Figura 15a é possivel observar um poro da amostra de 0,10% de CNF
com 30 dias de cura, com poucos cristais formados e pouca fissuracdo. Entretanto,
na Figura 15b, amostra com 0,10% de CNF com 60 dias de cura, fora encontrado uma
guantidade significativa de cristais.
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Figura 15 — Microestrutura da pasta de 0,10% de CNFa) poro da pasta com 30 dias de cura. b) poro

da pasta 60 dias de cura.
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Fonte: a Autora, 2023.

A Figura 16a demonstra a influéncia da adicdo de CNF na resisténcia a tracédo

por compressdo diametral de pastas de cimento expostas ao sulfato de sodio e cura

selada de 30 e 60 dias. O aumento de cerca de 19% na resisténcia das amostras com

bY

adicdo de 0,05 de CNF em relagcdo a amostra de referéncia, aos 30 dias, com

exposicdo ao sulfato de sodio, esta relacionado ao mesmo efeito observado nos
trabalhos de Ardanuy et al. (2012), Jiao et al. (2016), Cengiz, Kaya, Bayramgil (2017)

e Farias (2022), onde o0 aumento da resisténcia a tragdo de matrizes cimenticias é

causado pela elevada resisténcia da celulose nanofibrilada a esses esforcos, e pela

capacidades delas trabalharem em conjunto com a matriz, causando um refor¢co na

pasta.

Figura 16 - Resisténcia a tragdo de corpos de prova cilindricos de pastas de cimentos.
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Fonte: a Autora, 2023.
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Observa-se que houve um aumento da resisténcia has amostras com adicéo
de CNF, mesmo quando expostas ao sulfato de sodio. Quando comparados 0s
resultados obtidos da resisténcia a tracdo nas pastas de cimento expostas ao sulfato
de sddio, com 60 dias de cura, observa-se que houve uma reducdo na resisténcia,
essa reducdo pode ter sido gerada devido a degradacdo das nanofibras de celulose
nas amostras devido a exposicdo ao meio alcalino, o mesmo processo de reducao
ocorreu na resisténcia a compressao.

A absorcdo por capilaridade esta diretamente relacionada com 0s poros
interligados no interior da matriz cimenticia. Corriqueiramente ocorre em poros com
didmetros entre 10 nm e 10000 nm (HANZIC; KOSEC; ANZEL, 2010; HONG et al.,
2020). Dessa forma na Figura 17 € possivel observar a diferenca entre as absor¢cfes
por capilaridade das pastas em medi¢des de 72 horas, conforme é estabelecido pela
NBR 9779 (ABNT, 2012).

Figura 17 - Absorcéo por capilaridade (72 horas) das pastas de cimento.
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Fonte: a Autora, 2023.

Segundo Hoyos et al. (2019), a distribuicdo da CNF no interior da matriz
permite com que as nanoparticulas entrem no interior dos mesos e macro-poros,
interagindo com os produtos formados pela hidratacdo do cimento. Desse modo, a
CNF, ao passar pelo processo de degradacao devido a exposi¢cdo ao meio alcalino,
forma novos pontos de tensdes, como ja mencionado, acarretando em microfissuras.
Estas microfissuras, por apresentarem diametros pequenos, favorecem para que
ocorra uma maior absor¢do da agua presente, contribuindo com o resultado obtido.

Ao comparar as pastas expostas ao sulfato de sodio com as pastas que nao

passaram pelo processo de exposi¢do, é notavel o aumento da absorcdo, o que
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retorna para a discussao sobre o processo de degradacéo das fibras quando expostas
a um meio alcalino.

A absor¢do por imersao esta relacionada com a quantidade de agua que
ocupa os poros permedaveis de um solido poroso. Na Figura 18a, € ilustrada a variacao
da absorcéo por imersédo das amostras de pasta de cimento com exposi¢ao ao sulfato
de sodio, e na Figura 18b, a variacdo da absorcdo por imersdo das pastas sem
exposicdo ao sulfato de sodio.

Figura 18 - Absorcao por imerséo (72 horas) das pastas de cimento.
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Fonte: a Autora, 2023.

Um fator que esta associado com o aumento da absor¢cdo por imersao € o
aumento da porosidade do material (YE; JIN; JIN, 2017; MEDEIROS-JUNIOR;
MUNHOZ; MEDEIROS, 2019). Na Figura 18a e na Figura 18b pode-se perceber o
aumento da taxa de absorcdo por imersdo com o aumento do teor de CNF, obteve-se
um aumento de 33% ao comparar 0 aumento da absorcao da pasta com 0,05 de CNF
com a absorcédo obtida pela pasta de Referéncia, ambas expostas ao sulfato de sddio.
Esse aumento da absor¢cdo com o aumento do teor de CNF também foi observado por
Farias (2022). Souza et al. (2022) observou que ha uma tendéncia de aumento da
absorcao por imersdo com o aumento do teor de CNF, devido, possivelmente, a um
aumento da porosidade do material.

Na Figura 19 é possivel realizar um comparativo entre poros de uma matriz
sem adicao de CNF e outra com adigdo, ambas expostas ao sulfato de soédio e com a
mesma idade de cura. Farias (2022) constatou que com a continuacdo do processo
de hidratacéo da pasta e a formacao de alguns cristais provenientes da interagcéo entre

a solucéo alcalina e os materiais cimenticios, leva a diminui¢cdo da quantidade de agua
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absorvida, ja que os cristais passam a ocupar 0S poros permeaveis. Porém com a
degradacdo da CNF, novos poros nanométricos sdo abertos, corroborando com a

diferenca da porcentagem de absorg&o observada.

Figura 19 — Microestrutura das pastas expostas ao sulfato de sédio: a) Poro da pasta de Referéncia,

com 30 dias de cura. b) Poro da pasta com 0,05 de CNF, com 30 dias de cura.
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Fonte: Autora.

Ainda na Figura 19, é possivel observar que na pasta sem a adicdo de CNF,
ha fissuras bem visiveis no interior do poro da matriz, que podem ter sido causadas
devido a formagé&o dos cristais. Enquanto na pasta com adigdo de CNF, as fissuras se
apresentam com uma abertura muito menor. Isso acontece devido ao fendémeno de
formacdo de pontes causadas pelas fibras de CNF (Figura 20), o que reduz a
propagacdo de trincas em nano e microfissuras, aumentando entdo a resisténcia
mecanica do material (FARIAS, 2022). Essa formagdo também foi observada em
outros trabalhos, como nos de Kutcharlapati, Singh e Rajamane (2008), Correia et al.
(2018), Kamasamudram, Ashraf e Landis (2021), e Farias (2022).
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Figura 20 — Imagem de microscopia de pasta de cimento demonstrando a formacé&o de pontes entre

fissuras pelas fibras de CNF.
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O ensaio de Espectrometria por Dispersdo de Elétrons (EDS) realizado,
constatou a formacéao de etringita nos poros das pastas expostas ao sulfato com maior
presenca nos poros das pastas sem adicdo de CNF. Na Figura 2la é possivel
observar uma quantidade expressiva de cristais de etringita no poro da pasta de
referéncia, jA na Figura 21b, é visivel o formato de agulha do cristal, como ja

mencionado na reviséo bibliografica do presente trabalho.

Figura 21 - a) Poro da pasta de Referéncia, exposta ao sulfato de sédio. b) Cristal de etringita

formado pelo sulfato de sédio.
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Nas analises de difratometria de raios-X (DRX) (Figura 22) foram encontradas
fases dos cristais provenientes da solucéo de sulfato de sddio, etringita e gipsita, em
todas as amostras de pastas, com exposicao ao sulfato de sédio ensaiadas. Em todos
0s teores com exposi¢do ao sulfato de sédio, foram também encontradas fases de
portlandita e calcita (carbonato de célcio).

Figura 22 - Difratograma de raios-X das amostras de pasta de cimento, com exposi¢éo ao sulfato de

sédio: a) pasta de 30 dias — referéncia; b) pasta de 60 dias — referéncia; c) pasta de 30 dias — 0,05%

CNF; d) pasta de 60 dias - 0,05% de CNF; e) pasta de 30 dias — 0,10% de CNF; f) pasta de 60 dias —
0,10% de CNF.
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Os cristais de portlandita e calcita sdo encontrados em qualquer matriz
cimenticia, devido suas propriedades quimicas provirem do cimento Portland. A
etringita encontrada pode ser proveniente do processo de hidratacdo do cimento, mas
pode ser resultante da reacdo de sulfato de sodio, juntamente com a gipsita.

4.3 INFLUENCIA DA CNF NA EXPANSAO DAS BARRAS DE ARGAMASSA
EXPOSTAS AO SULFATO DE SODIO
A presenca de CNF em argamassas pode alterar as propriedades mecanicas,
a estrutura dos poros, e refinar a estrutura interna da matriz cimenticia, diminuindo
entdo, a penetracdo dos ions de sulfatos no interior da mesma (MEJDOUB et al., 2017,
GONCALVES et al., 2019). Na Figura 23, € representada a variagdo linear das barras
de argamassa com diferentes teores de CNF, expostas ao Na2SOa4 por 42 dias a (40

+ 2) ° C, apos 30 dias de cura selada.

Figura 23 - Variagéo linear das barras de argamassa expostas ao sulfato de sédio, com 30 dias de
cura selada.

0,180

0,160

0,140

0,120

0,100 —&—REF

0,080 y 0,05 CNF

0,060 / 0,10 CNF

0,040 / Limite da norma

Expansdo (%)

/NJ
0,020 /,,/
—a—"
0,000
4 8 12 16 20 24 28 32 36 40 44
10,020

Tempo (dias)

Fonte: a Autora, 2023.

Observa-se gue as argamassas tiveram uma variagcdo menor e continua entre
as barras, mesmo com os diferentes teores de CNF. Isso pode ser explicado pelo fato
de que, aos 30 dias, boa parte das nanofibras presentes na matriz cimenticia nao

sofreram o processo de degradacéo.
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Na Figura 24, a variacao linear €é referente das barras de argamassa com 60
dias de cura selada, onde € possivel observar uma variacdo semelhante nos primeiros
dias de exposicéo, tendo uma diferenca significativa nos ultimos dias de exposi¢ao.
Esse fato pode ser explicado questdo da degradacdo nanofibras de CNF, onde o
aumento da degradacéo cria vazios no interior da argamassa, deixando-os livres para
uma maior acomodacéo dos cristais de etringita, provenientes do ataque por sulfatos,
e posteriormente causar expansdes. Essa acomodacao dos cristais foi observada no
trabalho de GU et al. (2022), como ja mencionado, onde a etringita formada ao

penetrar-se NOS poros menores, causa maior expansao visivel.

Figura 24 — Variagdo linear das barras de argamassa expostas ao sulfato de sédio, com 60 dias de
cura selada.
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Fonte: a Autora, 2023.

Em ambas as idades de cura, as barras de argamassas sofreram uma
variacdo linear além do permitido pela NBR 13583. Como a degradacdo da CNF
ocorre a partir dos 56 dias, como visto por Kamasamudram, Ashraf e Landis (2021),
contribuiu para a expansao das barras de 60 dias, observadas ao final das medicdes.
Desse modo, pode-se perceber que a principal diferenca entre os resultados obtidos
para as diferentes idades de cura, se da pelo fato de as nanofibras de CNF sofrerem

0 processo de degradacao.
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5 CONCLUSAO

O objetivo inicial do presente trabalho de concluséo de curso era estudar o
efeito da adicao de celulose nanofibrilada sobre as pastas de cimento e argamassas,
analisando principalmente as mudancgas fisicas, quimicas, microestruturais e as
alteracdes provenientes da reacdo causada pelo sulfato de sodio.

O uso de CNF ocasiona diferentes alteracées nas pastas e argamassas em
um ambiente alcalino. Nas pastas foi possivel observar a diferenca de consisténcias,
a variacao das resisténcias a compressao e a tragdo e na absor¢cdo. Na variacao de
consisténcia quanto maior for o teor de CNF, maior vai ser a quantidade de aditivo
superplastificante.

Na variacdo das resisténcias das pastas, uma das principais variagdes
ocorreu resisténcia a tragdo, onde obteve-se um aumento de 19% na resisténcia das
amostras com adicdo de 0,05% de CNF e expostas ao sulfato de sédio, quando
comparadas as amostras sem adicdo de CNF. Além disso, na resisténcia a
compressédo, a diminuicdo expressiva das resisténcias entre as pastas expostas ao
sulfato de sddio, cerca de 56% nas pastas com 0,05% de CNF, e 53% nas pastas com
0,10% de CNF, é atribuido a degradacéo das fibras de CNF.

A absorcdo por capilaridade e por imersdo, também foi afetada devido a
degradacéo das fibras de CNF. Com a degradacao, ocorreu formacao de novos poros
e novos pontos de tensdo, consequentemente, formou-se microfissuras, o que
contribuiu para o aumento da absorcao por capilaridade. E devido a CNF contribuir
para o aumento da porosidade da matriz, aumentou a taxa da absor¢cédo por imersao
em cerca de 33% da pasta com 0,05% de CNF quando comparada com a pasta de
referéncia, ambas expostas ao sulfato de sddio e com 30 dias de cura.

Nas argamassas a diferenca entre as variagdes de expansao, sdo expressivas
aos 60 dias de cura, devido ao processo de degradacéo das nanofibras, o que forma
Novos poros na argamassa, deixando a matriz cimenticia suscetivel a uma maior
expansao.

Essa degradacdo das fibras forma vazios antes inexistentes, 0os quais se
transformam em pontos de concentragcdo de tensdes, onde também pode ocorrer a
acomodacéo dos cristais até que preencham-se 0s vazios, e posteriormente, ocorra a
formacdo de novos cristais nas fissuras causadas pela degradacdo da CNF,

acarretando na diminuicdo da resisténcia e aumento da expansao.
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Conclui-se entdo que, com base nos resultados obtidos no presente trabalho,
gue a CNF nédo € capaz de impedir os efeitos de degradacédo causados pelo ataque
externo de sulfatos, devido ao processo de degradacdo das fibras, causador da
formacdo de novos poros, aumentando as chances de formacdo dos cristais

expansivos do sulfato de sédio.
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