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RESUMO 

 

O trabalho desenvolvido deriva da crescente importância que os materiais utilizados na conservação e 

reabilitação de edifícios têm vindo a assumir, principalmente no que diz respeito à consolidação de 

alvenaria com caldas. Com base em bibliografia existente considera-se que as caldas de cal hidráulica 

natural podem ser eficientes para aplicação na consolidação de paredes antigas; no entanto, e porque 

se trata de uma intervenção irreversível, as suas características e constituições devem ser conhecidas e 

optimizadas. O principal objectivo é estudar as características mecânicas e mineralógicas de caldas 

com base numa cal hidráulica natural de fabrico nacional, recentemente desenvolvida, nomeadamente 

em termos da influência de substituições parciais da cal por um metacaulino (Mk), da proporção de 

água/ligante, da percentagem de superplastificante e das condições de cura. O presente trabalho 

envolve assim várias amostras de caldas cal hidráulica natural (NHL3.5) sem Mk ou com 2,5% e 5% 

de Mk substituindo a cal. A relação água/ligante utilizada foi de 0,5 e 0,6 e quando foi utilizado um 

superplastificante, este compreende teores de 0,3% ou 0,6%. Pretende-se que a calda possa ser 

aplicada por injecção, a fim de preencher os vazios de paredes antigas espessas, e que as suas 

características - em termos de resistências mecânicas, absorção de água, secagem e comportamento - 

sejam compatíveis com os materiais originais da parede. As amostras das caldas, realizadas em 

provetes prismáticos com 40mmx40mmx160mm foram submetidas a distintos processos de cura e, às 

idades de 7, 14, 28 e 90 dias foi determinada a respectiva resistência à compressão. Para as amostras 

sujeitas a cura húmida, o processo de endurecimento das caldas foi avaliado por difracção de raios X 

(XRD), microscopia electrónica de varrimento (SEM) e análises térmica diferencial e 

termogravimétrica (DTA / TGA). As várias análises demonstram que as principais fases formadas são 

a calcite, portlandite e silicatos de cálcio hidratados - tobermorite, aluminato tetracálcico e 

monocarboaluminato. Verifica-se que a utilização de uma menor proporção de água/ligante ou o uso 

de Mk aumenta significativamente a resistência à compressão das caldas; no entanto tal dificulta a sua 

capacidade para serem injectadas. Uma vez que as caldas sem superplastificante não apresentam 

fluidez suficiente a fim de desempenhar a sua correcta injecção, a utilização deste adjuvante parece 

indispensável. 

 

 

Palavras-chave: Cal hidráulica natural, metacaulino, calda, consolidação de alvenaria antiga 
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ABSTRACT 

 

The developed work derives from the increasing importance that materials used in building 

rehabilitation have been assuming mainly with regard to masonry consolidation with grouts. Based on 

the literature it is considered that natural hydraulic lime grouts can be effective for old masonry 

consolidation, however their characteristics and constitution must be known and optimized, 

particularly due to fact that is an irreversible intervention. The aim of this work is to study mechanical 

and mineralogical characteristics of grouts based on a NHL3.5 recently developed and produced in 

Portugal, in terms of the influence of metakalolin (Mk) substituing lime, the water-binder ratio and the 

content of superplasticizer on diferent curing conditions. This work involves several samples of 

natural hydraulic lime grouts (NHL3.5) without metakaolin or with 2.5% and 5% of it replacing lime. 

The water-binder ratio used was 0.5 and 0.6 and the superplasticizer content from 0%, 0.3% and 0.6%. 

The aim is that the grout can be applied by injection, in order to fill the voids of old thick walls, and 

present characteristics that are compatible to the old wall materials and physical behavior – in terms of 

mechanical resistances and water absorption and drying. The samples were produced in prismatic 

moulds, with 40mm×40mm×160mmm, subjected to different curing process and at ages of 7, 14, 28 

and 90 days the compressive strength was determined. For samples subjected to moist curing¸the 

hardening process was evaluated by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM) 

and differential thermal analysis and thermogravimetry analysis (DTA/TGA). The results showed that 

the main phases formed are calcite, portlandite and hydrated calcium silicates – tobermorite, 

monocarboaluminate and tetracalcium aluminate. The use of a lower water-binder ratio or the use of 

Mk increases the compressive strength of grouts but unable injectability. As grouts with low water 

content without water reducer do not present enough fluidity in order to perform its correct injection, 

the use of water reducer seems indispensable. 

 

 

 

 

Key words: Natural hydraulic lime, metakaolin, grouts, masonry consolidation 
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SIMBOLOGIA E SIGLAS 

 

Materiais 

Mk – Metacaulino ARGICAL M 1200 S produzido pela Imerys 

NHL3,5 – Cal Hidráulica Natural 3,5 produzida pela Secil Martingança em Janeiro de 2012 

SP – Superplastificante GLENIUM SKY 617 produzido pela BASF 

 

Caldas 

XA/L – Calda com relação água/ligante X, sem Mk nem SP 

XA/L_ZSP - Calda com relação água/ligante X, sem Mk e com Z% de SP 

XA/L_YMK - Calda com relação água/ligante X, com Y% de Mk, sem SP 

XA/L_YMK_ZSP - Calda com relação água/ligante X, com Y% de Mk e Z% de SP 

 

Condições de Cura 

Húmida – Cura húmida com humidade relativa de 95±5% e temperatura de 21±3ºC 

Imersa – Cura imersa à temperatura ambiente interna de laboratório 

Standard – Cura standard com HR de 65±5% e temperatura de 20±3ºC 

 

Técnicas 

DTA – Análise Térmica Diferencial  

SEM – Microscopia Electrónica de Varrimento  

TGA – Análise Termogravimétrica 

XRD – Difracção de raios-X 

XRF – Fluorescência de raios-X 

 

Símbolos 

A/L  – Razão água/ligante 

B.E.T. – Método Brunauer-Emmett-Teller 
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HR – Humidade Relativa (%) 

MM – Massa Molar (g/mol) 
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1. INTRODUÇÃO 
 

1.1. Enquadramento 

 

A cal é um ligante utilizado desde há séculos na construção, estando presente na maioria dos edifícios 

históricos tanto em Portugal como por todo o mundo. Apesar do aparecimento do cimento Portland, no 

que diz respeito à conservação de edifícios antigos, a cal é o ligante que tem demonstrado maior 

compatibilidade com o suporte. 

A conservação de edifícios antigos é movida essencialmente pela vontade de preservar o património 

cultural e/ou dar continuidade ao uso desses edifícios. Para tal, são necessárias medidas de 

manutenção periódicas, bem como acções de intervenção mais profundas.  

Grande parte dos edifícios antigos apresenta um elevado grau de degradação ao nível das paredes, 

tornando necessária a intervenção sobre as mesmas. Assim, e devido à actual situação económica em 

que o país se encontra, a reabilitação de edifícios tem vindo a assumir um papel relevante no sector de 

construção. Desta forma é importante ampliar o conhecimento relativamente a técnicas e materiais 

utilizados para o efeito, bem como optimizar a sua aplicação. 

Nos dias de hoje existem diversas técnicas utilizadas na reabilitação de alvenarias antigas que 

respeitam os materiais originais. Em casos de monumentos históricos, em que deve ser mantida a 

autenticidade destes, as acções de conservação devem ser sempre acompanhadas de estudos 

arqueológicos e históricos. As técnicas usadas devem ser tradicionais, excepto casos em que estas se 

revelem inadequadas, desde que as técnicas mais modernas sejam de eficácia cientificamente 

comprovada (Carta de Veneza, 1964). 

Em termos de argamassas, são as de cal aérea que apresentam melhor compatibilidade com o suporte 

de edifícios antigos, no entanto existem situações em que esta solução não pode ser utilizada devido à 

sua presa lenta (Faria, 2004). 

Uma das técnicas utilizadas na conservação e reabilitação de alvenarias antigas é a injecção de caldas 

(ou grouts, em inglês) no interior da alvenaria. As caldas são geralmente constituídas por um ligante, 

água e, se necessário, um superplastificante que melhora as suas propriedades no estado fresco 

(Shannag, 2002). Quando introduzida na parede, esta mistura tem a capacidade de preencher os seus 

vazios e transformar os vários elementos numa estrutura monolítica (Rickstal, 2000). 
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Uma vez que as caldas têm de fazer presa no interior da alvenaria, o ligante terá de possuir 

propriedades hidráulicas a fim de endurecer reagindo com a água, uma vez que o dióxido de carbono é 

escasso nesta situação (Faria, 2004). 

Sendo a injecção de grouts uma intervenção irreversível, a escolha dos materiais para a sua produção 

bem como a sua aplicação, principalmente em estruturas históricas, devem satisfazer requisitos tais 

como a injectabilidade, resistência mecânica e durabilidade (Kalagri et al., 2010). 

Nas últimas décadas têm sido utilizados materiais pozolânicos incorporados nas caldas e argamassas 

uma vez que estes lhes conferem maior durabilidade e resistência mecânica. Um exemplo é o 

metacaulino, uma pozolana artificial obtida por tratamento térmico da caulinite, que é desidratada a 

600-700ºC. Este processo conduz a uma desorganização estrutural que, por sua vez, aumenta 

significativamente a actividade pozolânica da caulinite (Frías et al., 2002). 

Em Julho de 2012 entrou em vigor a nova versão da norma NP EN 459-1:2011 (IPQ, 2011) em 

Portugal, resultante da revisão da norma europeia EN 459-1:2010 que redefiniu a classificação das 

cais com o intuito de abranger todos os tipos existentes actualmente. 

A realização do presente trabalho foi impulsionada também pelo facto de ter sido produzida uma cal 

de fabrico nacional, em Janeiro de 2012, e não existirem, à data no início deste trabalho, estudos muito 

aprofundados sobre caldas com esta cal. É uma cal hidráulica natural classificada como NHL3,5 

segundo a norma em vigor que, por ter propriedades hidráulicas, permite obter argamassas ou caldas 

com vantagens semelhantes às bastardas de cimento e cal aérea; no entanto, sem utilizar o cimento que 

é um material de baixa compatibilidade com paredes antigas. 

No que toca à sustentabilidade, a utilização da cal hidráulica natural ao invés de cal aérea e cimento 

trás vantagens a níveis energéticos uma vez que a produção da cal hidráulica natural requer 

temperaturas de cozedura de 800-900ºC, significativamente inferiores aos cerca de 1450ºC utilizados 

na produção do cimento (Coutinho, 2006, Faria, 2012). 

A dissertação desenvolveu-se no âmbito de trabalhos do projeto METACAL financiado pela Fundação 

para a Ciência e a Tecnologia, que tem maioritariamente em vista avaliar as potencialidades da 

utilização de metacaulino em argamassas para edifícios antigos.  

 

1.2. Objectivos e Metodologia 

 

O objetivo da dissertação é contribuir para um maior conhecimento de caldas para aplicação na 

consolidação de paredes antigas Em termos mais específicos, o presente trabalho tem como principal 

objectivo identificar a suscetibilidade de caldas com base em NHL3,5 a diferentes factores, 
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nomeadamente de que forma a existência e variação da quantidade de metacaulino como substituinte 

da massa da cal hidráulica NHL3,5, do teor de superplastificante, da razão água/ligante da mistura e o 

tipo de cura influenciam as características químicas, físicas e mecânicas da calda.  

Este estudo é baseado num leque de amostras de caldas de NHL3,5 em que se fez variar aqueles 

factores. Os ensaios experimentais realizam-se essencialmente em amostras sujeitas à cura húmida; 

contudo é realizada uma nova ronda de caldas submetidas a uma cura diferente (imersa) que se destina 

apenas à análise comparativa de resistências à compressão. Comparam-se ainda as resistências 

mecânicas de duas caldas submetidas a uma cura standard com temperatura de 21±5ºC e humidade 

relativa de 65±5% resultantes de uma repetição no fabrico das caldas.  

O trabalho realiza-se em 3 fases. A primeira fase consta na caracterização de matérias-primas 

recorrendo a ensaios químicos, mineralógicos e morfológicos - fluorescência de raios-X (XRF), 

difracção de raios-X (XRD), análises térmica diferencial e termogravimétrica (DTA/TGA) e 

microscopia electrónica de varrimento (SEM) – e a ensaios físicos - determinação da superfície 

específica pelo método BET e determinação da densidade por picnometria a gás hélio. 

Na segunda fase são produzidas as caldas e submetidas às respectivas curas. 

A última fase corresponde à caracterização das caldas no estado fresco através da determinação da 

fluidez pelo ensaio do cone de Marsh, e à caracterização das caldas no estado endurecido através de 

ensaios mecânicos de resistência à compressão (Rc), determinação da porosidade aberta (Pab) e ensaios 

químicos, mineralógicos e morfológicos utilizados também na caracterização das matérias-primas 

(XRD, DTA/TGA e SEM). 

 

1.3. Organização e Estrutura do Texto 

 

A presente dissertação divide-se em 5 capítulos, sendo a Introdução o primeiro. No segundo capítulo – 

Estado do Conhecimento – são referidos os conhecimentos já existentes sobre o tema, são definidas as 

técnicas aplicadas e materiais utilizados, bem como normas utilizadas. O terceiro capítulo – 

Procedimentos Experimentais – refere o processo de fabrico das amostras e todos os ensaios feitos ao 

longo do trabalho, com uma detalhada descrição de materiais e técnicas utilizadas. No quarto capítulo 

– Apresentação e Análise de Resultados – são apresentados todos os resultados dos ensaios realizados, 

cruzando as diversas informações (experimentais e teóricas) de forma a que possam ser retiradas 

conclusões. O quinto capítulo – Conclusões e Desenvolvimentos Futuros – apresenta conclusões 

retiradas a partir da análise dos dados obtidos por via experimental, referindo sugestões para futuros 

desenvolvimentos do tema. Por fim, as referências bibliográficas e anexos são apresentados em 

capítulos independentes dos restantes. 
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2. ESTADO DO CONHECIMENTO 

 

2.1. Aplicação de caldas na Reabilitação de Edifícios Antigos 

 

Muitos monumentos e edifícios antigos existentes em Portugal e em vários outros países são 

constituídos por alvenaria de pedra de um ou mais panos (Baltazar et al., 2012a). Grande parte destes 

edifícios apresentam um elevado grau de deteorização da respectiva alvenaria (Figura 2.1), o que torna 

indispensável o recurso a técnicas de conservação que permitam melhorar as suas características. Nos 

casos de alvenarias de panos múltiplos, a acção de forças horizontais, como é o caso do sismo, pode 

causar danos na estrutura através da perda das ligações entre os panos exterior e interior.  

A injecção de caldas é uma técnica de consolidação bastante utilizada neste tipo de estruturas uma vez 

que melhora significativamente as suas propriedades resistentes. Esta técnica permite não só aumentar 

a compacidade da alvenaria, que por sua vez melhora a sua resistência à compressão, como 

restabelecer as ligações perdidas entre o pano exterior e interior que levam a um melhoramento da 

resistência à flexão (Jorne et al., 2012). Uma vez que esta técnica constitui um processo irreversível, a 

constituição das caldas deve ser tal que satisfaça os requisitos mínimos impostos para a sua aplicação. 

Desta forma, na selecção do tipo de calda devem ser tidas em conta as características químicas, físicas 

e mineralógicas da matéria-prima de modo a optimizar parâmetros tais como a porosidade, retenção de 

água, retracção, durabilidade, adesão e resistência mecânica. Deve também ter-se em consideração a 

sua injectabilidade, devendo a mistura possuir fluidez suficiente que permita o adequado 

preenchimento dos vazios da parede (Brás et al., 2009). 

 

 

Figura 2.1 - Deformação e rotura em alvenaria de pedra de panos múltiplos (Binda et al., 2006) 
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As caldas são geralmente constituídas por um ligante, água e superplastificantes (SP); estes últimos 

permitem aumentar a fluidez, sem aumentar a razão água/ligante, diminuir porosidade e aumentar a 

resistência mecânica (Shannag, 2002). O grouting consiste na injecção destas caldas no interior da 

alvenaria através de furos previamente executados nos panos exteriores (Figura 2.2) de modo a 

preencher vazios existentes no seio da parede (Baltazar et al., 2012a). 

A utilização de cimento puro em caldas para injecção demostrou ser inadequada não só em termos de 

compatibilidade com o suporte, mas também no preenchimento dos vazios da alvenaria, não possuindo 

a injectabilidade suficiente (Vintzileou et al., 2008). 

Segundo Kalagri et al. (2010), em termos de compatibilidade física e química, as caldas de cal 

hidráulica natural contribuem para a melhoria das propriedades mecânicas da alvenaria de pedra, 

sendo uma óptima alternativa ao cimento portland. Utilizando a cal hidráulica para caldas de injecção, 

é possível obter as resistências e endurecimento inicial desejadas assegurando também as condições de 

compatibilidade com o suporte (Almeida et al. 2012).  

Têm sido realizados estudos focados na eficácia das caldas de injecção na consolidação de alvenarias 

de vários panos, tendo sido demostrado que as caldas de cal hidráulica natural são vantajosas neste 

tipo de aplicação. Verificou-se que as caldas foram eficientes na homogeneização da alvenaria e que o 

aumento da resistência mecânica não levou a um aumento de rigidez (Vintzileou et al., 2008). 

Em estudos recentes sobre caldas de cal hidráulica natural para consolidação de alvenarias (Jorne et 

al., 2012), verificou-se que não foi possível produzir uma calda injectável sem recorrer ao uso de 

superplastificante. Este autor concluiu também que a permeabilidade do meio poroso onde se aplica a 

calda está relacionada com a capacidade de injecção da mesma. Suportes mais permeáveis levam a 

melhorias na injectabilidade. O autor referiu ainda que o pré-humedecimento da alvenaria conduz a 

decréscimos na resistência mecânica da calda e não é solução para problemas de penetração. No 

entanto, é possível optimizar a injecção através da selecção adequada do teor de água e da pressão de 

injecção para cada tipo de alvenaria, uma vez que esta possui zonas com diferentes tipos de 

pososidade (Brás et al., 2012). 

Segundo vários autores, a constituição das caldas deve ser optimizada de forma a se obter um material 

estável e com boas características reológicas, sendo a razção água/ligante e a adição de 

superplastificantes os principais responsáveis (Baltazar et al., 2012a; Baltazar et al., 2013 e Brás et al., 

2010). 

Vários autores sugerem ainda que a adição de pozolanas aumenta a durabilidade das caldas (Brás et 

al., 2010) e favorece o incremento da resistência mecânica através do aumento da formação de 

produtos hidratados decorrentes da sua alta reactividade com o hidróxido de cálcio (Gameiro et al., 

2012a). 
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Figura 2.2- Modelo de uma instalação de injecção de caldas (adaptado de Rickstal, 2000) 

 

 

2.2. Matérias-Primas 

 

Neste trabalho é utilizada uma cal hidráulica natural NHL3,5 (Anexo I) de fabrico nacional, uma 

pozolana artificial, o metacaulino ARGICAL M 1200 S da Imerys (Anexo II) e um superplastificante 

GLENYUM SKY 617 da BASF (Anexo III). Neste subcapítulo apresenta-se o estado dos 

conhecimentos relativo a este tipo de materiais. 

 

 

2.2.1. Cal Hidráulica Natural 

 

A motivação para a pesquisa e estudo de ligantes com capacidade de endurecerem debaixo de água 

surgiu no século XVIII, devido à necessidade de construir estruturas marítimas e fluviais capazes de 

acompanhar o desenvolvimento económico da época. Em 1756, John Smeaton investigava o fenómeno 

de hidraulicidade, tendo descoberto que a presença de argila no calcário favorecia significativamente o 

produto após a sua calcinação. Em 1812, Collet-Descotils descobre que a sílica presente nos calcários 

siliciosos combina-se com a cal durante a cozedura, atribuindo-lhe propriedades hidráulicas. No 

entanto foi Vicat, engenheiro e cientista francês, que se dedicou a um estudo mais aprofundado sobre o 
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assunto, permitindo a compreensão dos factores e processos que levam ao endurecimento das cais com 

pozolanas e de cimentos (Alvarez et al., 2005). 

Uma cal hidráulica é um ligante que faz presa tanto na água como em contacto com o ar. As suas 

propriedades hidráulicas devem-se ao facto deste material ser constituído por silicato (C2S) e 

aluminatos de cálcio, cujos produtos hidratados promovem o endurecimento da calda quando em 

contacto com a água (Coutinho, 2006). 

O fabrico da cal hidráulica em Portugal pela Secil-Martingança é feito a partir da cozedura do calcário 

argiloso (marga), moagem e adição de sulfato de cálcio (regulador de presa). No processo de cozedura, 

a temperaturas entre os 105ºC e os 110ºC é evaporada a água contida na pedreira; entre 500-700ºC 

ocorre a desidratação da argila; entre os 850ºC e os 900ºC dá-se a decomposição do calcário e por fim, 

a cerca de 1200ºC a sílica e a alumina reagem com o óxido de cálcio originando silicatos e aluminatos 

de cálcio (equação 2.1). Note-se que acima de 1500ºC, para calcários com quantidades de argila entre 

os 20% e os 40%, a reacção é completa e diminui a quantidade de óxido de cálcio livre formando-se 

um produto designado de cimento natural. À saída do forno é ainda necessário eliminar a cal viva. A 

extinção da cal é feita adicionando água de forma controlada de modo a hidratar apenas a cal viva e 

não as partículas que contenham silicatos e aluminatos (Faria, 2004). 

No entanto, o produtor da cal utilizada nesta dissertação referiu recentemente, por via oral, que a 

temperatura máxima de cozedura é inferior a 900ºC, depreendendo-se que tenham sido tomadas 

medidas no sentido de optimizar a produção em termos energéticos. 

 

6CaCO3 + SiO2 + Al2O3 + calor                CaO (livre) + 3CaO∙ Al2O3 + 2CaO ∙SiO2 + 6CO2 

(equação 2.1) 

 

De acordo com a NP EN 459-1 (IPQ 2011), a cal hidráulica natural, designada por NHL, é obtida 

através da queima de calcários (<1250ºC)  mais ou menos argilosos ou siliciosos e redução a pó por 

extinção com ou sem moagem, não tendo quaisquer adições. Segundo Vicat, o índice de 

Hidraulicidade da cal é medida através da quantidade de óxidos presentes nas argilas (SiO2, Al2O3 e 

Fe2O3) em relação à quantidade de óxidos presentes nos calcários (CaO e MgO) (Alvarez et al., 2005). 

O processo de endurecimento da cal hidráulica natural envolve duas reacções. Inicialmente, na fase 

hidráulica, ocorre a hidratação dos silicatos (C2S e C3S) e aluminatos de cálcio em contacto com a 

água, formando silicatos e aluminatos de cálcio hidratados (CSH), como se pode observar na equação 

2.2. 
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C2S  +  H2O CSH  +  Ca(OH)2 

(equação 2.2) 

 

Com a idade, à medida que o dióxido de carbono penetra na calda endurecida, o hidróxido de cálcio, 

ou portlandite (Ca(OH)2) é transformado em carbonato de cálcio (CaCO3), de acordo com a equação 

2.3  (Torraca, 2009). 

Ca(OH)2  +  CO2                     CaCO3  +  H2O 

(equação 2.3) 

Estudos têm ainda demonstrado que argamassas ou caldas de cal hidráulica com metacaulino 

apresentam valores de resistências mecânicas compatíveis com os materiais originais de edifícios 

históricos (Aggelakopoulou et al., 2011). 

 

2.2.2.   Pozolanas 

 

Desde há vários períodos históricos que têm sido utilizados na construção materiais pozolânicos como 

adições principalmente da cal aérea. Estes materiais, apesar de isoladamente não possuírem 

propriedades aglomerantes, têm a capacidade de reagir com o hidróxido de cálcio (Ca(OH)2) à 

temperatura ambiente e em contacto com a água, formando componentes com propriedades 

hidráulicas. São constituídos essencialmente por alumina e sílica no estado amorfo de fina dimensão 

(Ferraz et al., 2012). 

Os materiais pozolânicos podem ser classificados como naturais ou artificiais, dependendo da sua 

origem. As pozolanas naturais, tal como o nome indica, são obtidas sem recorrer a qualquer 

tratamento, uma vez que derivam de rochas vulcânicas que já possuem propriedades pozolânicas. 

Formam-se pelo arrefecimento repentino das lavas vulcânicas, que posteriormente se meteorizam 

devido aos agentes atmosféricos, sendo apenas necessário recorrer à sua extracção e moagem. Já as 

pozolanas artificiais podem ser obtidas através de tratamento térmico e moagem de rochas siliciosas 

ou argilosas, como é o caso do metacaulino, apenas de moagem de subprodutos industriais, ou até 

mesmo sem necessitar de moagem (Faria, 2004). 

Em contacto com a água, a sílica e alumina presentes nas pozolanas têm a capacidade de reagir com o 

hidróxido de cálcio formando produtos hidratados idênticos aos do cimento Portland – silicatos e 

aluminatos de cálcio hidratados. Tal capacidade denomina-se de reacção pozolânica e depende de 
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várias características fisico-químicas. A activação pozolânica pelo hidróxido de cálcio só é possível 

caso a sílica e a alumina se encontrem num estado amorfo ou pouco cristalino. Por outro lado, a 

superfície específica da pozolana é também um factor determinante na reacção pozolânica uma vez 

que este material deve possuir a maior área possível disponível para reagir com o hidróxido de cálcio 

dissolvido (Coutinho, 2006). 

Tendo em conta os requisitos para as caldas ou argamassas empregues na reabilitação, a utilização de 

pozolanas incorporadas no ligante pode ser bastante vantajoso. Segundo Gameiro et al (2012b), as 

pozolanas são capazes de responder às exigências na aplicação em edifícios históricos, tendo 

demonstrado durabilidade e compatibilidade com os materiais originais em alvenarias antigas. 

 

Metacaulino 

 

O metacaulino (Mk) é uma pozolana artificial obtida através da cozedura de rochas cauliníticas ou 

caulino a temperaturas entre 600-850ºC (calcinação), rico em sílica e alumina no estado amorfo (Faria, 

2012).  

Ao ser aquecido durante um determinado período de tempo, o caulino experimenta um processo de 

desidroxilação que altera a sua organização molecular, aumentando a capacidade deste reagir com o 

hidróxido de cálcio (Pinto, 2005). Desta forma, a calcinação do caulino (material cristalino) 

transformando-o em metacaulino (material amorfo), é um processo de activação térmica que confere 

ao material propriedades pozolânicas. 

Sabir et al. (2001) demonstrou que a utilização de metacaulino em caldas e argamassas cimento resulta 

numa diminuição da dimensão dos poros, melhorando a resistência mecânica. 

Segundo Gameiro et al., (2012a), as principais fases formadas após a reacção entre o metacaulino, o 

hidróxido de cálcio e a água à temperatura ambiente são gel de silicatos de cálcio hidratados (CSH), 

stratlingite (C2ASH8), monocarboaluminato (C4ACH11) e aluminato tetracálcico hidratado (C4AH13). 

Bakolas et al. (2006) estudou a evolução da actividade pozolânica em caldas de cal aérea com 

metacaulino, concluindo que 100% do hidróxido de cálcio inicial é consumido mais rapidamente em 

caldas com menor teor em metacaulino. Segundo este autor, caldas com maior percentagem de 

metacaulino demonstram diminuição da porosidade total e consequentemente do seu volume. 

Atendendo às quantidades de CO2 emitidas durante o processo de fabrico do cimento Portland (a cerca 

de 1500ºC), a utilização de metacaulino revela-se uma opção bem mais sustentável uma vez que a 

temperatura a que é sujeito para ser produzido (850ºC) é significativamente mais baixa (Pinto, 2005). 
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Para além do factor relativo à sustentabilidade, a abundância de caulino (matéria-prima do 

metacaulino) em Portugal deve incentivar a utilização deste tipo de pozolana (Gameiro et al., 2012b). 

 

2.2.3. Superplastificantes 

 

Os superplastificantes (SP) são produtos químicos utilizados como adjuvantes no fabrico de betões, 

argamassas e caldas cuja principal função é a obtenção de uma taxa de redução de água acima dos 

12%. Grande parte destes produtos são constituídos à base de policarboxilatos e promovem a 

dispersão dos finos da mistura, permitindo diminuir significativamente a quantidade de água na 

amassadura. Além disso, têm a capacidade de melhorar as características mecânicas iniciais das 

misturas e diminuir a retenção de água. 

Segundo Lyra (2010), quanto maior a quantidade deste adjuvante incorporada na mistura, menor é a 

sua viscosidade causada por um aumento da dispersão das partículas, facto que afecta directamente a 

velocidade de hidratação dos produtos cimentícios. No entanto, é essencial optimizar os valores do 

teor de superplastificante pois o seu excesso pode conduzir a falhas no comportamento viscoelástico 

da calda, para além de aspectos económicos e ao nível da sustentabilidade. 

 

2.3. Caldas de Cal Hidráulica Natural – Produtos Hidratados 

 

Estudos recentes (Gameiro et al., 2012a) demonstram que nas pastas de cal aérea e metacaulino as 

principais fases formadas, para além da calcite (C) e portlandite (P), são a stratlingite (C2ASH8), 

monocarboaluminato (MC), quartzo (Q), calcite (C), silicatos de cálcio hidratados (CSH) e aluminatos 

de cálcio hidratados. Nos casos em que a percentagem de substituição de metacaulino é inferior, a 

stratlingite pode não ser detectada ou apresentar apenas vestígios. Gameiro verificou ainda que os 

aluminatos de cálcio hidratados estavam presentes nas pastas com metacaulino até aos 28 dias de 

idade, desaparecendo em idades mais avançadas, indicando que já tivesse ocorrido a decomposição 

destes compostos. Este processo de decomposição liberta mais portlandite para o sistema, sendo 

natural existir uma proporcionalidade inversa entre a presença de aluminatos de cálcio hidratados e 

portlandite (Figura 2.3). 
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Figura 2.3- Microscopia de cristais de portlandite (Wigand et al., 2009) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Um estudo recente utilizando cal hidráulica natural (Grilo, 2013) demonstrou que, após a hidratação, a 

calcite (Figura 2.4) é a principal fase cristalina, estando relacionada com a fraca quantidade de 

produtos hidratados decorrente da predominância da reacção de carbonatação. 

Segundo Brunauer (1962), a tobermorite, resultante da hidratação dos silicatos dicálcicios (C2S) e 

tricálcicos (C3S), desempenha um papel fundamental na resistência do cimento e ainda no que diz 

respeito á retracção. Uma vez que este composto é um agregado de fibras, quando há penetração da 

água, separando as fibras, ocorre um aumento de volume. Quando perdem água, as fibras da 

tobermorite retraem causando diminuição do volume do cimento. Segundo este autor, a tobermorite 

faz parte do grupo dos CSH (Figura 2.5). 

Quanto ao aluminato tetracálcico hidratado, este composto tem demonstrado ser uma fase instável ao 

longo do tempo e, paralelamente, outros tipos de compostos desta natureza podem formar-se, o que 

a) b) 

Figura 2.4 – Microscopia obtidas por SEM de cristais de calcite a) agregados em forma framboidal e 

b) em bloco (Ketzer et al., 2009) 
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pode indicar a transformação do aluminato tetracálcico hidratado (C4AH13) em outros compostos 

(Gameiro et al., 2012c). O monocarboaluminato é um produto que resulta da hidratação da cal e 

produtos comentícios. É formado pela reação entre os iões de carbonato e o aluminato de tricálcico 

(C3A) e é um composto instável (Bonavetti et al., 2001). 

 

Figura 2.5 – Microscopia obtida por SEM de CSH conectada com a matriz (Cizer et al., 2006) 

 

Cabrera et al. (2001) verificou que a cal aérea é consumida muito rapidamente nas primeiras horas de 

reacção e que a C2ASH8 (stratlingite) e o C4AH13 (aluminato tetracálcico) são fases instáveis. Concluiu 

ainda que à temperatura de 60ºC se detecta hidrogarnet, podendo este composto ser produto resultante 

da reacção cal-metacaulino e não da transformação de aluminatos de cálcio, como referiu Gameiro 

(2012). 

De acordo com Bakolas et al. (2006), o aumento do teor de substituição de metacaulino em caldas de 

cal aérea conduz a um atraso no consumo da portlandite e a um aumento de volume acompanhado por 

um decréscimo de porosidade e alteração da dimensão dos poros. Tal facto explica o aumento de 

resistência com a razão metacaulino/cal. 

O desenvolvimento da resistência mecânica nas argamassas de cal hidráulica natural ao longo do 

tempo deve-se essencialmente à carbonatação da portlandite e à hidratação de compostos hidráulicos, 

especialmente o silicato bicálcio (C2S). No entanto, o silicato tricálcicio (C3S) é o principal 

responsável por estes fenómenos a curto prazo, uma vez que a sua estrutura possui “vazios”, o que não 

acontece com o C2S, permitindo reagir com a água de forma imediata (Brauner S., 1962). Note-se que 

algumas das cais hidráulicas anteriormente designadas como naturais podem ser actualmente 

classificadas como cais hidráulicas (não naturais), segundo a norma EN 459-1:2011, podendo ocorrer 

alterações ao nível dos produtos hidratados formados. 
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3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 
 

Todo o trabalho experimental foi realizado na Faculdade de Ciências e Tecnologias da Universidade 

Nova de Lisboa, com incidência nos laboratórios da Secção de Construção e Hidráulica do 

Departamento de Engenharia Civil (DEC), no laboratório de Cerâmica e Vidros do Departamento de 

Engenharia dos Materiais (DCM) e no Centro de Investigação de Materiais (CENIMAT/I3N) 

associado ao DCM. Esta campanha experimental desenvolvida contou em três fases: 

 

 Caracterização de matérias-primas: utilizando os ensaios de determinação da massa 

volúmica por picnometria a hélio, fluorescência de raios-X (XRF), determinação da superfície 

específica com recurso ao método B.E.T., difracção por raios-X (XRD), microscopia 

electrónica de varrimento (SEM) e análises térmicas (TGA/DTA);  

 

 Produção de caldas, provetes e curas; 

 

 Caracterização de caldas no estado fresco e no endurecido (provetes): utilizando ensaios 

de determinação de fluidez, de resistência à compressão, porosidade aberta, difracção de raios-

X (XRD), microscopia electrónica de varrimento (SEM) e análises térmicas (TGA/DTA). 

 

 

3.1. Procedimentos de Caracterização das Matérias-Primas 

 

3.1.1.  Determinação da Massa Volúmica - Picnometria a Hélio 

 

O picnómetro a hélio é utilizado para determinar a massa volúmica de um sólido através da 

caracterização do volume obtido pela média da variação de pressão do gás dentro de uma câmara. 

Geralmente é utilizado o hélio pois, para além de ser inerte, consegue penetrar facilmente entre as 

partículas da amostra devido à pequena dimensão das suas moléculas. O picnómetro de hélio contém 

duas câmaras ligadas por uma válvula: uma câmara de expansão e outra onde se coloca a amostra em 

pó). Estes compartimentos são previamente calibrados para um volume conhecido (Moura et al., 

2002). 

A determinação da massa volúmica específica da cal e do metacaulino foram feitas no picnómetro de 

hélio, Micromeritics AccuPyc 133, tendo sido as amostras previamente secas na estufa a 60ºC durante 

24 horas. 
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3.1.2. Determinação da Superfície Específica – Método B.E.T 

 

A superfície específica das matérias-primas foi determinada por adsorção gasosa de azoto, segundo o 

método B.E.T. (Brunauer-Emmett-Teller) num equipamento ASAP2010, Micromeritics. Esta técnica 

utiliza o princípio físico de adsorção de gás inerte (azoto) na superfície de um sólido (Webb & Orr, 

1997). A determinação da superfície específica foi efectuada em amostras de pó, de 0,15 g a 0,40 g, as 

quais permaneceram em vácuo a 400ºC durante 24 horas. 

 

3.1.3. Análise Química por Fluorescência de Raios-X 

 

A Fluorescência de Raios-X (XRF) é uma técnica precisa e não destrutiva que permite obter a análise 

qualitativa e quantitativa dos elementos ou óxidos constituintes da amostra em estudo. Este método 

tem como base a medição das intensidades dos raios-X característicos de cada elemento emitidos na 

amostra. Quando um elemento de uma determinada amostra é excitado emite energia na forma de 

raios-X que é detectada pelo equipamento através de sistemas detectores (Filho, 1999). 

Procedeu-se a ensaios de fluorescência de raios-X utilizando um espectrómetro de raios-X por 

dispersão em comprimento de onda, Panalycal Axios, existente no CENIMAT (Figura 3.1) e as 

amostras utilizadas não necessitaram de preparação prévia, tendo sido utlizado directamente o pó da 

NHL3,5 e o pó de Metacaulino. 

 

 

Figura 3.1 - Espectómetro de XRF 

 

3.1.4.  Análise Mineralógica por Difracção de Raios-X 

 

A identificação das fases minerais presentes nas amostras e também nas matérias-primas realizou-se 

com recurso à técnica de difracção de raios-X (XRD). Este método é não-destrutivo e tem como 

finalidade obter informações acerca das fases cristalinas de um material com base nas reflexões de 



3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

 

17 

 

raios-X da amostra. Ao incidirem numa substância com planos cristalinos, os raios-X percorrem 

caminhos preferenciais que seguem a Lei de Bragg: 

 

             

         (equação 3.1) 

onde d é a distância interplanar para o conjunto de planos cristalográficos paralelos, θ é o ângulo de 

incidência dos raios-X medido entre o feixe incidente e os planos cristalinos, n é a ordem de difracção 

e λ o comprimento de onde da radiação incidente (Dias, 1999). 

 

 

Figura 3.2- Esquema do princípio do funcionamento do XRD (Dias, 1999) 

 

- Preparação das Amostras para Análise 

Para cada matéria-prima foram elaboradas pastilhas de pó compactado utilizando uma prensa. Pesou-

se na balança 800 mg da amostra em pó e colocou-se no molde da prensa (com 0,013 m de diâmetro), 

aplicando uma carga de 1 tonelada. 

As pastilhas foram analisadas num difractómetro de pós Rigaku, modelo DMAX III-C 3 Kw, com a 

ampola de cobre. As condições de operação foram de 40 kV, 20 mA numa game angular de 10 a 60º. 

As identificações das fases formadas foram realizadas com auxílio das fichas contidas na base de 

dados JCPDS – International Centre for Diffraction Data PCPDFWIN V.2.2 (2001) apresentadas no 

anexo IX. 
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3.1.5.  Análise Mineralógica através de Análises Térmicas 

 

Como complemento à análise estrutural por difracção de raios-X, recorreu-se à análise térmica 

diferencial e à análise termogravimétrica. As duas análises realizaram-se ao mesmo tempo para cada 

amostra. 

- Análise Diferencial Térmica  

 

A análise térmica diferencial (DTA) tem como objectivo identificar a temperatura inicial de reacções 

térmicas que ocorrem durante um processo de aquecimento tendo como base a medição da diferença 

de temperatura entre a amostra e um material de referência que, pode ser um pó inerte (alumina), ou 

até mesmo uma cápsula (cadinho) vazia. Tanto a amostra como o material de referência são 

submetidos a determinadas temperaturas e velocidade de aquecimento controladas. No decorrer do 

ensaio as temperaturas mantêm-se iguais até que alguma reacção ocorra na amostra. Quando a reacção 

é exotérmica, havendo libertação de calor, a temperatura da amostra aumenta em relação à do material 

de referência, sendo registada em forma de picos (como é o caso da cristalização). Do mesmo modo, 

se a reacção for endotérmica e houver absorção de calor, a temperatura da amostra diminui 

relativamente à do material de referência (Marchetto, 2005). 

- Análise Termogravimétrica 

 

A termogravimetria ou análise termogravimétrica (TGA) é uma técnica utilizada na determinação da 

variação da massa em função da temperatura ao longo de um processo de aquecimento controlado. É 

geralmente uma informação complementar da análise térmica diferencial (Marchetto, 2005). 

Neste procedimento utilizou-se 50 mg de pó da amostra, que é introduzida no cadinho que por sua vez 

é colocado no equipamento. Programou-se uma velocidade de aquecimento de 10ºC/min e uma 

temperatura final de 1100ºC, utilizando um cadinho vazio como referência. 

 

3.1.6. Análise Morfológica por Microscopia Electrónica de Varrimento 

 

A microscopia electrónica de varrimento permite obter imagens de alta resolução da microestrutura 

dos materiais. É uma técnica na qual se usa um microscópio electrónico de varrimento (Figura 3.3) 

que emite um feixe de energia mediante uma diferença de potencial (entre 0,5 e 30 kV) permitindo 

obter informações sobre a superfície da amostra em termos da sua morfologia externa e estrutura 

cristalina. Geralmente, as imagens são recolhidas de uma pequena área da amostra e podem ser 

ampliadas até 30.000× (Microlab). 
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Para análise da cal hidráulica natural e do metacaulino através do microscópio electrónico de 

varrimento colocou-se no porta-amostras um pouco do pó, salpicado com o devido cuidado, de modo a 

obter-se uma distribuição de partículas soltas sem sobreposição. Imediatamente antes do ensaio 

cobriram-se as amostram com uma camada de ouro (80%) e paládio (20%) de 8 nanómetros de 

espessura utilizando um metalizador Polaron Sputter Coater SC502 durante 8 minutos. Este processo 

destina-se a permitir que haja condutibilidade de energia na amostra, para que possa ser observada. 

As amostras foram observadas num microscópio electrónico Zeiss, DSM 962. 

 

Figura 3.3 - Equipamento de microscopia electrónica de varrimento  

 

3.2. Produção de Caldas, Provetes e Curas 

 

Para a campanha experimental realizaram-se 18 amassaduras com diferentes teores em metacaulino e 

superplastificante e para valores de razão água/ligante (A/L) de 0,5 e 0,6. Como ligante utilizou-se cal 

hidráulica natural 3,5 Secil Martingança NHL3,5 (ficha técnica no Anexo I) classificada de acordo 

com a NP EN-459-1 (IPQ 2011). Esta cal foi produzida em Janeiro de 2012 e comercializada pela 

primeira vez desde então. Em algumas caldas incorporou-se um metacaulino produzido pela Imerys, 

ARGICAL-M 1200S (ficha técnica no Anexo II), substituindo parcialmente a massa da cal. Utilizou-

se ainda um adjuvante superplastificante da BASF à base de éter policarboxílico, GLENIUM SKY 

617 (ficha técnica no Anexo III), como aditivo em várias caldas.  

 

Com as caldas produzidas pretendeu-se estudar a importância do teor em metacaulino, da quantidade 

de superplastificante e ainda da razão água/ligante nas suas características químicas, físicas e 

mineralógicas. 

Apesar de não estar inicialmente previsto no plano de trabalhos, produziu-se uma segunda ronda com 

as mesmas 18 caldas, que foram submetidas a uma cura diferente a fim de analisar a influência do tipo 

de cura nos valores de resistência mecânica à compressão. 
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O Quadro 3.1 apresenta a identificação das amostras em laboratório e para efeitos de apresentação. 

 

Quadro 3.1 - Identificação das amostras 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Amassaduras 

Para o fabrico de cada amassadura utilizou-se 3000 g de ligante (cal ou cal e metacaulino) e 1500 ml 

ou 1800 ml de água, caso se tratasse de misturas com razão A/L de 0,5 ou 0,6 respectivamente. Para a 

amassadura utilizou-se um balde metálico e uma lâmina de mistura de forma helicoidal (Figura 3.4b). 

 

 

 

 

 

 

 

Identificação 

em 

laboratório 

Designação 
Razão 

água/ligante 

Metacaulino 

[%] 

Superplastificante 

[%] 

C1 0,5A/L 

0,5 

0 

0 

C2 0,5A/L_0,3SP 0,3 

C3 0,5A/L_0,6SP 0,6 

C7 0,5A/L_2.5MK 

2,5 

0 

C8 0,5A/L_2,5MK_0,3SP 0,3 

C9 0,5A/L_2,5MK_0,6SP 0,6 

C4 0,5A/L_5MK 

5 

0 

C5 0,5A/L_5MK_0,3SP 0,3 

C6 0,5A/L_5MK_0,6SP 0,6 

C10 0,6A/L 

0,6 

0 

0 

C11 0,6A/L_0,3SP 0,3 

C12 0.6A/L_0,6SP 0,6 

C16 0,6A/L_2,5MK 

2,5 

0 

C17 0,6A/L_2,5MK_0,3SP 0,3 

C18 0,6A/L_2,5MK_0,6SP 0,6 

C13 0,6A/L_5MK 

5 

0 

C14 0,6A/L_5MK_0,3SP 0,3 

C15 0,6A/L_5MK_0,6SP 0,6 

Figura 3.4 – a) Medição da quantidade de água e superplastificante, b) balde e lâmina de mistura 

utilizados na amassadura 

a) b) 
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Segundo Baltazar et al. (2012a), a velocidade de amassadura representa um factor de grande 

importância no que diz respeito à estabilidade das caldas no estado fresco. Este autor verificou que a 

velocidade de 800 rpm leva à obtenção de caldas mais estáveis, tendo também já sido concluído por 

Toumbakari et al. (1999), utilizando uma velocidade de 2100 rpm em caldas de cimento, que 

velocidades de mistura elevadas não permitem desaglomerar os flocos que se formam na mistura. O 

atraso na adição de superplastificante conduz a uma diminuição da viscosidade das caldas uma vez 

que potencializa a sua capacidade de dispersão das partículas. Vários autores (Brás et al., 2012; 

Baltazar et al., 2012a; Brás et al., 2009) concluíram que a utilização de 70% da água total no início da 

mistura contribui para o aumento da estabilidade e diminuição da viscosidade das caldas. A adição 

sem atraso do superplastificante leva a que as suas moléculas fiquem retidas entre as fases hidratadas 

formadas a tempo zero, perdendo assim o seu poder de dispersão (Fernàndez-Altable et al., 2006). 

 

Procedeu-se ao processo de amassadura, baseado em estudos anteriores (Brás et al., 2009,2012 e 

Baltazar et al., 2012a) colocando no balde 75% da massa total da água e o ligante (previamente 

homogeneizado caso a mistura contivesse metacaulino), misturando durante 8 minutos a uma 

velocidade de 800 rpm. De seguida diminuiu-se a velocidade da misturadora e adicionou-se a restante 

água, com ou sem o superplastificante dissolvido, durante cerca de 30 segundos e procedeu-se a mais 

3 minutos de mistura a 800 rpm.  

 

Após a amassadura preencheram-se 6 moldes de dimensões 4×4×16cm para o fabrico de 6 provetes de 

cada calda, devidamente identificados, e colocou-se um saco de plástico na envolvente de cada um dos 

moldes de modo a manter um ambiente húmido propício à ocorrência de reacções de hidratação 

(Figura 3.5). A identificação dos provetes em laboratório teve como base a letra “C” de calda, seguida 

de um número de identificação atribuído às caldas por ordem cronológica de fabrico (Quadro 3.1). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

    Figura 3.5 – a) Moldes utilizados no fabrico dos provetes e b) colocação dentro de saco de plástico para 

manter ambiente húmido 

b) a) 
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Condições de Cura 

 

Para cada amassadura realizaram-se 6 provetes de dimensões 4×4×16 cm que foram submetidos a 

ensaios químicos, físicos e mineralógicos aos 7, 14, 28 e 90 dias de idade. 

Passados dois dias desmoldou-se os provetes e colocou-se num ambiente controlado com temperatura 

de 21±3ºC e HR de 95±5. 

A segunda ronda de produção de caldas realizou-se nas mesmas condições excepto após a 

desmoldagem uma vez que os provetes foram colocados num recipiente com água (cura imersa) ao 

invés de serem submetidos a uma cura húmida.  

Uma vez ter sido necessária uma repetição de duas das caldas durante o fabrico da segunda ronda 

(facto inerente ao presente trabalho), produziram-se provetes adicionais de seguida submetidos a uma 

cura standard com temperatura de 21±3ºC e humidade relativa de 65±5% utilizados somente na 

comparação de resistências à compressão. 

 

Todos os procedimentos, desde a preparação das caldas até ao seu armazenamento, realizaram-se nos 

laboratórios da Secção de Construção e Hidráulica do Departamento de Engenharia Civil. 

 

 

3.3.  Procedimentos de Caracterização das Caldas  

 

3.3.1. Viscosidade das Caldas no Estado Fresco – Ensaio do Cone de Marsh 

 

A determinação da fluidez das caldas foi realizada através de um funil cónico (Figura 3.6) de 

dimensões normalizadas (NP EN 445:2000), onde foi registado o tempo de escoamento de um dado 

volume de calda. No entanto, este procedimento realizou-se apenas para algumas caldas. 
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Figura 3.6 - Cone de Marsh 

 

3.3.2. Determinação da Resistência à Compressão 

 

O ensaio de resistência à compressão permite obter a tensão máxima de compressão de um material 

quando sujeito à acção de uma carga, utilizando um equipamento específico, uma máquina universal 

de forças com uma célula de carga. 

Colocou-se o provete entre o suporte metálico e a célula de carga, sempre em contacto com as suas 

faces lisas, e efectuou-se o carregamento. Assim que o provete atingiu a rotura registou-se a força 

máxima de compressão (FC), sendo o valor da resistência à compressão (em MPa) determinado pelo 

quociente da força (em N) pela área de contacto (em mm
2
). 

Este ensaio realizou-se com base na norma EN 1015-11:1999/A1:2006 (CEN, 2006) utilizando uma 

máquina universal de forças, “ZWICK Z050” com uma célula de carga de 50 kN e velocidade de 

aplicação da carga de 0,7 mm/min. 

De notar que se os provetes provenientes da cura imersa foram previamente retirados da água e 

colocados numa sala de ambiente controlado (T=20±3ºC e HR=65±5%) durante cerca de 24 horas de 

modo a perderem o excesso de água. 
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3.3.3. Determinação da Porosidade Aberta 

 

O ensaio de determinação da porosidade aberta (Pab) realizou-se tendo como base a norma EN 1936 

(IPQ, 2008).  

Iniciou-se o ensaio com a pesagem dos provetes secos que se colocaram de seguida num exsicador 

ligado a uma bomba de vácuo onde permaneceram durante 24 horas. Após ter sido retirado todo o ar 

no interior dos poros durante as 24 horas, abriu-se a torneira que permite a entrada de água no 

exsicador e a imersão total dos provetes, bem como o preenchimento dos seus poros com a água 

(Figura 3.7). Após 48 horas desligou-se a bomba de vácuo e abriram-se as entradas do exsicador 

(seladas inicialmente).  

 

Figura 3.7 – Exsicador com provetes imersos em água 

 

De seguida procedeu-se a duas pesagens: a pesagem do provete saturado e a pesagem hidrostática, 

onde se colocou a amostra totalmente imersa dentro de um recipiente, apoiada num cesto pendurado 

na balança por um fio metálico. O valor da porosidade aberta (PAB) pode então ser calculado através da 

seguinte expressão: 

        
     

     
     

                 (equação 3.2) 

Onde PAB é a porosidade aberta, m0 a massa seca dos provetes (g) , m1 a massa saturada (g) e m2 a 

massa hidrostática (g). 

Através dos valores obtidos é ainda possível determinar o valor da massa volúmica aparente (MVA): 
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onde MVA é a massa volúmica aparente em [kg/m
3
] e m0, m1 e m2 as respectivas massas referidas 

acima. 

Para a determinação da porosidade aberta utilizaram-se provetes de pequenas dimensões retirados da 

extremidade das metades utilizadas no ensaio de resistência à compressão, previamente secos em 

estufa a 60ºC durante cerca de 24 horas. Este ensaio realizou-se apenas para provetes com 90 dias de 

idade uma vez que, após a observação pelo microscópio electrónico, se verificou que as divergências 

na estrutura dos poros de cada amostra são mais evidentes em idades avançadas.  

 

3.3.4. Análise Mineralógica por Difracção de Raios – X 

 

O procedimento para a análise dos provetes por XRD segue os mesmos moldes do procedimento 

descrito em 3.1.4 no que diz respeito às matérias-primas. No entanto foi necessário reduzir 

previamente os provetes a pó, tendo sido utilizado para esse efeito um almofariz de vidro, e 

seguidamente preparadas na forma de pastilha. 

 

3.3.5. Análise Mineralógica através de Análises Térmicas 

 

As condições de ensaio das análises térmicas realizadas para a caracterização dos provetes são 

idênticas às já referidas em 3.1.5. 

 

3.3.6. Análise Morfológica por Microscopia Electrónica de Varrimento 

 

O procedimento adoptado na análise dos provetes a nível microscópio é semelhante ao mencionado 

em 3.1.6. Contudo, neste caso as amostras utilizadas para análise foram obtidas através de um 

fragmento da superfície de rotura dos provetes, previamente secas em estufa a 60ºC durante pelo 

menos 7 dias. Imediatamente antes do ensaio cobriram-se as amostras com uma camada de ouro (80%) 

e paládio (20%) de 8 nanómetros de espessura utilizando um metalizador Polaron Sputter Coater 

SC502 durante 8 minutos. 

Obtiveram-se imagens a várias ampliações utilizando electrões secundários (SE) e uma energia de 

feixe de 20kV. 
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4. ANÁLISE E DISCUSSÃO DE RESULTADOS 
 

Os resultados de resistência mecânica e porosidade aberta resultam da média de três amostras, 

enquanto os restantes expressam o resultado de apenas uma amostra. 

4.1. Matérias-Primas 

 

4.1.1. Composição Química e Massa Volúmica 

 

No Quadro 4.1 são apresentados os valores da massa volúmica da NHL3,5 e Mk obtidas por 

picnometria a hélio.  

Quadro 4.1- Massas Volúmicas das matérias-primas obtidas por picnometria a hélio 

 

 

 

 

Através da técnica de XRF obteve-se a composição química da NHL3,5 e do Mk (Quadro 4.2). 

Comparando com a análise química da NHL3,5 fornecida pelo produtor e a do Mk (Gameiro et al., 

2012) apresentadas no anexo VIII, pode constatar-se que na NHL3,5 as quantidades de alumina 

(Al2O3), sílica (SiO2) e enxofre (SO3) são ligeiramente superiores às fornecidas pelo produtor. Quanto 

ao óxido de cálcio (CaO), existe uma diferença significativa na quantidade, uma vez que o produtor 

apresenta valores na ordem dos 60% e os resultados obtidos por XRF são na ordem dos 80%. 

Relativamente ao Mk, os teores são muitos semelhantes.  

Quadro 4.2 - Análise química da NHL3,5 e do Mk obtida por XRF 

Composto NHL3,5 (%) Mk (%) 

Al2O3 2,9 41,07 

SiO2 8,9 53,4 

SO3 1,8 0,05 

K2O 0,83 1,2 

CaO 82 0,16 

TiO2 0,28 1,8 

Fe2O3 2,04 2,3 

ZrO2 - 0,02 

SrO 0,06 - 

MgO 1,1 - 

 

 

Massa Volúmica 

[kg/m
3
] 

Desvio Padrão 

[kg/m
3
] 

NHL3,5 2620 20 

Mk 2540 80 
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4.1.2. Superfície Específica e Caracterização Morfológica 

 

No Quadro 4.3 apresenta-se os valores da área específica das matérias-primas obtidos pelo método 

B.E.T. (Anexo IV), e os valores da finura das partículas dadas pelo fornecedor (Anexos I e II). 

Quadro 4.3 - Superfície específica das matérias-primas 

 

 

 

 

Verifica-se que as partículas do metacaulino têm uma área de superfície específica bastante elevada 

quando comparada com as partículas de NHL3,5, o que pode influenciar a compacidade das caldas 

com Mk na sua constituição. 

A Figura 4.1 representa a microestrutura das matérias-primas observada no microscópio electrónico de 

varrimento (SEM) onde se pode observar os cristais lamelares na amostra de NHL3,5, correspondentes 

à portlandite e a calcite, e a estrutura rugosa possivelmente correspondente à sílica e alumina na 

amostra de metacaulino. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

4.1.3. Caracterização Mineralógica e Térmica 

 

Na Figura 4.2 e Figura 4.3 são apresentados os espectros de XRD da NHL3,5 e do Mk 

respectivamente. É possível observar que a NHL3,5 é constituída essencialmente por calcite, 

  

Produtor 

 

Superfície específica 

[m
2
/g] 

Finura [%] 

NHL3,5 5,98 15 ≤ 90 μm 

Mk 23,11 55 ≤ 2 μm 

b) a) 

Figura 4.1 - Imagens de SEM de a) NHL3,5 e b) Mk 
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portlandite e silicato de cálcio (C2S). Note-se que para a temperatura de cozedura utilizada no fabrico 

desta cal, da ordem dos de 900ºC, não seria espectável a formação de silicato tricálcico (C3S), no 

entanto este composto foi detectado, podendo estar na origem de algum tipo de contaminação. Para 

além do quartzo (Q), sendo constituído por material amorfo, o metacaulino apresenta um espectro 

típico amorfo entre a gama 15º - 35º correspondente à sílica e à alumina, responsáveis pela actividade 

pozolânica. Estes resultados estão de acordo com a análise química obtida (Quadro 4.2).  
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Figura 4.2 - Especto de XRD na NHL3,5. P – portlandite, C – Calcite, C2S – silicato bicálcico e C3S – silicato 

tricálcico 
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Figura 4.3 – Espectro de XRD do Mk. Q – quartzo 
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A Figura 4.4 e a Figura 4.5 correspondem às curvas de DTA e TGA da NHL3,5 e do Mk 

respectivamente, onde se verifica a elevada quantidade de portlandite livre bem como de calcite na 

amostra de NHL3,5 e o pico da mulite (3Al2O3∙2SiO2) aos 950ºC na amostra de Mk.  

Na Figura 4.4a ocorrem duas reacções endotérmicas: entre 400ºC e 500ºC, correspondente à 

desidratação da portlandite, e entre 600ºC e 800ºC devido à descarbonatação da calcite. As reacções 

endotérmicas estão associadas à perda de massa de 3,43% (desidratação da portlandite) e 5,51% 

(descarbonatação da calcite). Na Figura 4.5a, é identificada uma reacção exotérmica a 

aproximadamente 950ºC correspondente à cristalização da mulite no metacaulino (Bulens et al., 

1977). Uma vez que na Figura 4.5a existe uma reacção exotérmica correspondente a uma mudança de 

fase, na Figura 4.5b não é identificada nenhuma perda de massa. 
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Figura 4.4 – Curvas a) DTA e b) TGA da NHL3,5 
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Figura 4.5 - Curvas a) DTA e b) TGA do Metacaulino  
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4.2. Caracterização das Caldas 

 

4.2.1. Viscosidade das Caldas no Estado Fresco – Ensaio do Cone de Marsh 

 

O Quadro 4.4 apresenta os valores obtidos para as caldas ensaiadas. Verifica-se que apesar de 

possuírem uma razão água/ligante de 0,6, as caldas necessitam de superplastificante na sua 

composição para que se possa obter a fluidez suficiente para a correcta injecção. Fazendo uma análise 

comparativa entre caldas com o mesmo teor de superplastificante e diferentes teores de Mk, é possível 

constatar que o aumento do teor de substituição da cal por metacaulino contribui visivelmente para a 

diminuição da fluidez da calda. Tal pode estar associado à dimensão das partículas do metacaulino 

que, sendo menores que as partículas da cal como se pode observar no Quadro 4.3, necessitam de uma 

maior quantidade de água para obter a mesma trabalhabilidade. Relativamente à adição de 

superplastificante, os resultados mostram que este elemento é eficaz na melhoria da fluidez das caldas. 

Quadro 4.4 - Tempos de escoamento das caldas 

Calda Tempo de escoamento (s) EN 445 

0.6A/L_2.5MK > 30 

t0 ≤ 25 s 

0.6A/L_2.5MK_0,3SP 19,0 

0.6A/L_2.5MK_0,6SP 15,6 

0.6A/L_5MK > 30 

0.6A/L_5MK_0,3SP 22,0 

0.6A/L_5MK_0,6SP 18,0 

 

Depreende-se que, pelos resultados obtidos para caldas com maior razão água/ligante, a fluidez das 

caldas em que se utilizou menor quantidade de água seja inferior. Dado que a substituição da cal por 

metacaulino diminui  o tempo de escoamento das misturas, e o superplastificante aumenta a sua 

fluidez, pode concluir-se que a calda menos viscosa será a que é constituída apenas por cal, com razão 

água/ligante de 0,6 e 0,6% de superplastificante. Estudos recentes concluíram que a fluidez das caldas 

depende do tipo de ligante (Almeida et al., 2012), como se pode comprovar neste trabalho, com a 

adição de Mk.  

 

4.2.2. Resistência à Compressão 

 

Apresentam-se de seguida os valores médios e respectivos desvios padrão das resistências à 

compressão de todos os provetes em cura húmida (Figura 4.6 e Figura 4.7) e cura imersa (Figura 4.8 e 

Figura 4.9). Os valores individuais de cada provete podem ser consultados no anexo V. 
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Figura 4.6- Resistências à compressão das amostras em cura húmida com 0,5A/L 
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Figura 4.7 - Resistências à compressão das amostras em cura húmida 0,6A/L 

 

 

Figura 4.8 - Resistências à compressão das amostras em cura imersa com 0,5A/L 

 

 

Figura 4.9 - Resistências à compressão das amostras em cura imersa com 0,6A/L 
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Analisando a Figura 4.6 e Figura 4.7 é possível constatar uma diminuição significativa dos valores de 

resistência à compressão quando se aumenta a razão A/L de 0.5 ara 0.6, principalmente em idades 

precoces. Aos 7 dias de idade a resistência dos provetes com A/L de 0.6 é cerca de metade do valor 

dos provetes com A/L de 0.5. Já para os 90 dias de idade, esta diminuição apresenta valores menos 

significativos. É possível verificar ainda que a adição de metacaulino às caldas de NHL3,5 produz um 

incremento de resistência à compressão, sendo este facto mais evidente aos 7 dias de idade, podendo 

estar associada à actividade pozolânica. 

A figura 4.10 apresenta as resistências aos 7 e 90 dias de idade para a cura húmida e cura imersa-

 

 

Figura 4.10 – Resistências à compressão dos provetes em cura húmida e cura imersa aos a) 7 dias e b) 90 dias de 
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Comparando a cura húmida com a cura imersa (Figura 4.10) pode observar-se que, de um modo geral, 

as resistências iniciais (7 dias) dos provetes em cura imersa são superiores às dos provetes submetidos 

a cura húmida, principalmente na amostra com 2,5% de Mk. No entanto, até aos 28 dias de idade estas 

diferenças tendem a tornar-se menos evidentes até que deixam de existir (aos 90 dias de cura), 

chegando alguns provetes em cura húmida a atingir valores de resistências superiores aos de cura 

imersa. Tal pode ser explicado pelo facto de que a cura imersa possa potenciar a actividade pozolânica 

conferindo maiores resistências a curto prazo. No entanto, a longo prazo já existe contribuição da 

reacção de carbonatação no incremento de resistência mecânica em cura húmida, o que não acontece 

em cura imersa, uma vez que não existe contacto com o dióxido de carbono. 

Uma vez ter-se produzido duas caldas adicionais que endureceram em cura standard, é possível 

comparar estas caldas nestas três curas (Figura 4.11). Estudos recentes com argamassas (realizadas 

com uma mistura de areias lavadas graduadas) de NHL3,5 (Grilo, 2013) demonstraram que, em todas 

as idades, os valores de resistência mecânica superiores eram obtidos para amostras sujeitas a cura 

húmida devido à formação de compostos hidratados.  

 

 

 

Figura 4.11- Resistências mecânicas em todas as curas com a) 7 dias, b) 14 dias, c) 28 dias e d) 90 dias de idade 
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Observando a Figura 4.11 verifica-se que para a amostra 0,5A/L_5MK_0,6SP a cura standard (S) 

apresenta valores de resistência à compressão superiores às curas húmida (H) e imersa (I) até aos 28 

dias, e valores ligeiramente inferiores para 90 dias de idade, contrariamente ao que era esperado, uma 

vez que em cura standard a hidratação é menor. Outros autores explicam o incremento da resistência 

em ambientes de menores humidades relativas pelo aumento da carbonatação comparativamente em 

curas com humidades mais elevadas (Almeida et al., 2012), o que pode explicar as elevadas 

resistências em cura standard  para este caso. Relativamente à amostra 0,6A/L_5MK, os valores de 

resistência para a cura standard estão entre os valores da cura húmida e cura imersa até aos 14 dias, 

descendo para valores inferiores a estas quando atinge os 90 dias de idade.  

É de salientar que os provetes submetidos a cura standard apresentaram um elevado grau de retracção 

comparativamente com os das restantes curas. Além de possuírem pequenas fissuras em todas as faces, 

facto que não se constatou em provetes de outras curas, desfragmentavam-se muito facilmente após 

serem submetidos à acção da carga durante o presente ensaio (Figura 4.12). Este fenómeno está 

relacionado com a HR, que sendo menor, leva ao aumento da retração dos provetes. 

 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

4.2.3. Porosidade Aberta e Massa Volúmica Aparente 

 

No quadro 4.5 são apresentados os valores obtidos para a média e desvio padrão da porosidade aberta 

(Pab) e massa volúmica aparente (MVA) de todos os provetes aos 90 dias de idade. As figuras 4.13 a 

4.14 representam a evolução da Pab e MVA respectivamente de todos estes provetes. As leituras 

individuais destes valores são apresentadas no Anexo VI. 

 

Figura 4.12 - Desfragmentação de provete de cura standard após ensaio de Rc 
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Quadro 4.5 - Porosidade aberta e massa volúmica aparente das amostras aos 90 dias de idade (valor média e 

desvio padrão) 

 
PAB (%) MVA (kg/m3) 

Provete Média DP Média DP 

0,5A/L 50,3 0,1 1259 3 

0,5A/L_0,3SP 50,2 0,2 1243 4 

0,5A/L_0,6SP 49,8 0,1 1261 3 

0,5A/L_2,5MK 44,3 3,8 1318 31 

0,5A/L_2,5MK_0,3SP 45,7 1,2 1290 15 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 47,0 0,7 1274 13 

0,5A/L_5MK 48,1 0,8 1267 7 

0,5A/L_5MK_0,3SP 48,0 1,3 1267 17 

0,5A/L_5MK_0,6SP 48,4 0,2 1263 10 

0,6A/L 54,3 0,4 1153 15 

0,6A/L_0,3SP 54,1 0,3 1151 14 

0,6A/L_0,6SP 52,9 0,2 1169 10 

0.6A/L_2,5MK 52,2 0,4 1177 2 

0,6A/L_2,5MK_0,3SP 51,7 0,9 1167 19 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 52,4 0,3 1152 9 

0,6A/L_5MK 53,0 0,1 1151 9 

0,6A/L_5MK_0,3SP 52,9 0,1 1145 5 

0,6A/L_5MK_0,6SP 52,8 0,3 1153 5 

 

Segundo Almeida et al. (2012), a porosidade aumenta com o parâmetro A/L, como se pode verificar 

na Figura 4.13, onde a Pab é afectada não só pelo aumento da razão A/L como pelo teor de substituição 

de metacaulino. Este autor estudou a porosidade em caldas de cal hidráulica, tendo obtido o valor de 

56% na calda de NHL3,5 com razão água/ligante de 0,6, valor da mesma ordem da amostra 0,6A/L. É 

possível observar que a PAB é menor nas amostras com 2,5% de metacaulino, e é mais elevada nas 

amostras de referência. A adição de superplastificante não apresenta relevância excepto na calda com 

2,5%Mk onde se observa um aumento de porosidade com a adição de superplastificante. 

 

Figura 4.13 - Porosidade aberta dos provetes aos 90 dias  
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Analisando a Figura 4.14 constata-se que as caldas com razão água/ligante de 0,6 não apresentam 

variações significativas na MVA, estando todos os valores na ordem dos 1150 Kg/m
3
. Já as caldas 

com A/L de 0,5 apresentam discrepâncias a nível de teor de metacaulino, sendo a amostra com teor de 

2,5% aquela que apresenta maior valor de massa volúmica aparente. 

 

Figura 4.14 – Massa Volúmica Aparente dos provetes aos 90 dias 

 

4.2.4. Análise Mineralógica por Difracção de Raios-X 

 

No Quadro 4.6 apresentam-se as principais fases cristalinas identificadas nas amostras das caldas 

analisadas. 

Quadro 4.6 - Principais fases cristalinas detectadas nas amostras 

Composto Notação 

Calcite C 

Portlandite P 

Silicatos de cálcio hidratados CSH 

Tobermorite T 

Monocarboaluminato MC 

Aluminato tetracálcico hidratado A 

 

De seguida apresentam-se os espectros de XRD das amostras com 0,5 A/L em cura húmida aos 7, 14, 

28 e 90 dias de idade (figuras 4.15 a 4.18). 
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Figura 4.15 - Espectros de XRD das caldas com 0,5 A/L aos 7 dias de idade em cura húmida 
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Figura 4.16 - Espectros de XRD das caldas com 0,5 A/L aos 14 dias de idade em cura húmida 
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Figura 4.17 - Espectros de XRD das caldas com 0,5 A/L aos 28 dias de idade em cura húmida 
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Figura 4.18 - Espectros de XRD das caldas com 0,5 A/L aos 90 dias de idade em cura húmida 
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Analisando as figuras acima verifica-se que a calcite é o composto predominante em todas as amostras 

para todas as idades indicando que a reacção de carbonatação superou as reacções de hidratação e 

pozolânica. 

O aumento da substituição da cal por metacaulino conduz, em geral, a uma diminuição da portlandite 

acompanhada por um aumento da calcite. Este facto deve-se à variação do grau de ocorrência da 

reacção pozolânica, que é maior onde se detectam menores quantidades de portlandite livre para 

reagir. Pode constatar-se que aos 90 dias de idade nenhuma amostra apresenta concluídas as reacções 

pozolânica e de hidratação, uma vez que é ainda detectada portlandite no sistema.  

De acordo com Gameiro et al. (2012a), a quantidade de produtos hidratados varia quando se substitui 

a cal por Mk. Verifica-se que, de um modo geral os silicatos de cálcio hidratados (CSH) tendem a 

aumentar em caldas com maior substituição de cal por metacaulino devido ao maior consumo de 

portlandite na reacção pozolânica. 

O monocarboaluminato (MC) é detectado em pequenas quantidades, tendendo a diminuir com a idade 

e aumentar com o incremento de Mk. O MC é um pouco mais visível na calda de 2,5% de metacaulino 

aos 14 e aos 28 dias de idade, onde se detecta também aluminato tetracálcicio hidratado (A). É de 

referir que estes compostos são instáveis ao longo do tempo e podem estar associados à carbonatação 

(Gameiro et al., 2012c). 

Gameiro et al. (2012c) referiram que os aluminatos e silicatos de cálcio predominam em caldas com 

maior teor se Mk a substituir a cal, principalmente para valores de substituição acima de 17%. Para o 

caso em estudo, onde se possui no máximo 5% de Mk, verifica-se de facto que estes compostos 

apresentam-se em quantidades bastante pequenas quando comparadas com portlandite ou calcite. 

O Quadro 4.7 apresenta uma avaliação semi-quantitativa das proporções de cada composto detectado 

em cada amostra. 
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Quadro 4.7 – Análise das amostras por difracção de raios-X na cura húmida 

  
Composto 

Calda C P T CSH MC A 

0,5A/L_0,6SP 

7 dias xxxx xxx xx x - - 

14 dias xxxx xx xx x - - 

28 dias xxxx xxx xx x vtg - 

90 dias xxxx xxx x x vtg - 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 

7 dias xxxx xx x xx x - 

14 dias xxxx xxx x x xx - 

28 dias xxxx xxx xx x x vtg 

90 dias xxxx xxx xx x x - 

0,5A/L_5MK_0,6SP 

7 dias xxxx xx xx xx x - 

14 dias xxxx x x x x - 

28 dias xxxx xxx x xx x - 

90 dias xxxx xxx x xx x - 

xxxx: composto predominante, xxx: proporção elevada, xx: proporção média, x: fraca proporção e vtg: vestígios 

 

A Figura 4.19, Figura 4.20 e Figura 4.21 apresentam-se os espectros de XRD de cada uma das caldas 

0,5A/L_0,6SP, 0,5A/L_2,5MK_0,6SP e 0,5A/L_5MK_0,6SP para todas as idades. 

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

 C

 +

MC

2

C

90 dias

28 dias

14 dias

7 dias

CT

CSH  C   P

  P

P

  P P+T

C

 

Figura 4.19 - Espectros de XRD da calda de NHL3,5 com 0,5A/L em todas as idades 
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Figura 4.20 - Espectros de XRD da calda de NHL3,5 com 2,5% de Mk e 0,5A/L em todas as idades 
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Figura 4.21 - Espectros de XRD da calda de NHL3,5 com 5% de Mk e 0,5A/L em todas as idades 
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Analisando as Figura 4.19 a Figura 4.21 é possível observar uma evolução na estrutura cristalina das 

caldas ao longo do tempo. A calcite (C) tende a diminuir com o tempo enquanto a portlandite (P) 

aumenta, sendo este aspecto mais visível na calda com maior teor de substituição de cal por 

metacaulino (Figura 4.21). Este resultado não segue o que foi constatado Bakolas et al. (2006) que 

verificou que tanto a portlandite como a calcite diminuíam com o tempo. Tal pode estar associado ao 

facto da carbonatação se situar em fase mais avançada que a reacção pozolânica, consumindo menos 

hidróxido de cálcio e consequentemente libertando menos carbonato de cálcio para o sistema. 

A tobermorite (T) e os silicatos de cálcio hidratados (CSH) parecem não acompanhar uma evolução 

crescente com a idade, ao contrário do que era espectável, uma vez que são responsáveis pela 

resistência mecânica obtida nos ensaios de Rc. O monocarboaluminato é instável ao longo do tempo, 

podendo o seu desaparecimento estar associado à formação de calcite, não deixando assim de 

contribuir para o aumento da resistência (Gameiro et al., 2012c). 

As Figura 4.22 a Figura 4.24 apresentam os espectros de XRD de cada amostra aos 90 dias para razão 

água/ligante de 0,5 e 0,6. 
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Figura 4.22 – Espectros de XRD da amostra de NHL3,5 com 0,5 e 0,6 A/L aos 90 dias de cura 
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Figura 4.23 - Espectro de XRD da amostra de NHL3,5 com 2,5%Mk com 0,5 e 0,6 A/L aos 90 dias de cura 
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Figura 4.24 - Espectro de XRD da amostra de NHL3,5 com 5%Mk com 0,5 e 0,6 A/L aos 90 dias de cura 
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Observando a Figura 4.22, Figura 4.23 e Figura 4.24 verifica-se que o aumento de água na 

amassadura, passando de uma razão água/ligante de 0,5 para 0,6, leva a um aumento da portlandite e a 

uma diminuição da tobermorite e silicatos de cálcio hidratados. O mesmo não acontece para a calcite 

que tende a aumentar, indicando que o hidróxido de cálcio foi consumido na reacção de carbonatação 

formando calcite.  

Uma vez que o desenvolvimento de elevadas resistências mecânicas deve-se essencialmente aos 

silicatos de cálcio hidratados, o decréscimo na resistência à compressão quando se aumenta a razão 

água/ligante (secção 4.2.2) pode ser explicada pela formação de menos silicatos de cálcio hidratados. 

No entanto, detecta-se um ligeiro aumento de MC e A, indicando a existência de maior actividade 

pozolânica para formação deste composto. 

De seguida apresentam-se os espectros de XRD da amostra de referência e da amostra com 5% de 

metacaulino, aos 28 dias, para as curas húmida e imersa (Figura 4.25 e Figura 4.26). Note-se que, das 

amostras sujeitas a cura imersa, apenas foram analisadas por XRD as caldas 0,5/L_0,6SP, 

0,5/L_5MK_0,6SP, 0,6/L_0,6SP e 0,6/L_5MK_0,6SP aos 28 dias de cura. 
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Figura 4.25- Espectro de XRD da amostra 0,5A/L_0,6SP aos 28 dias de idade em cura húmida e cura imersa 
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Figura 4.26 - Espectro de XRD da amostra 0,5A/L_5MK_0,6SP aos 28 dias de idade em cura húmida e cura 

imersa 

 

Em ambas as amostras parece existir uma semelhança na alteração da intensidade dos picos 

correspondentes às principais fases cristalinas face à variação do tipo de cura.  

Ao serem sujeitos a uma cura imersa os provetes perdem a capacidade de endurecer por carbonatação, 

endurecendo apenas devido às reacções de hidratação e pozolânica. De facto verifica-se uma 

diminuição da calcite e um aumento da portlandite decorrentes destas condições de cura. O hidróxido 

de cálcio, uma vez que não é consumido na reacção de carbonatação, permanece livre no sistema para 

reagir com a água e a sílica e a alumina do metacaulino.  

Observa-se um ligeiro aumento da tobermorite e do monocarbaluminato mostrando que a reacção 

pozolânica é maior nos provetes em cura imersa. Estes factores explicam o aumento da resistência 

mecânica nestes provetes, principalmente nos primeiros dias de idade, como foi observado em 4.2.2 

(Figura 4.9). No entanto, os valores de resistência à compressão aos 28 dias passam de 3,71 para 3,62 

MPa no caso da amostra de referência, e de 7,77 para 10,08 MPa para a calda 0,5A/L_5MK_0,6SP 

(anexo V) indicando que existe um aumento apenas na amostra com metacaulino na sua constituição. 

Este factor pode ser um indício de que a actividade pozolânica aumenta em cura imersa e é a principal 

responsável pelo incremento na resistência mecânica. 
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4.2.5. Análise Mineralógica através de Análises Térmicas e Cálculo de Consumos de 

Portlandite 

 

Nas Figuras 4.27 e 4.28 são apresentadas as curvas resultantes da DTA das amostras aos 7 e 90 dias de 

idade. Para facilitar a leitura, separou-se as caldas de acordo com a razão água/ligante. As restantes 

curvas podem ser consultadas no Anexo VII. 
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Figura 4.27 - Curvas DTA para os provetes com 7 dias: a) com 0,5A/L; b) com 0,6A/L 
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Figura 4.28 - Curvas DTA para os provetes com 90 dias: a) com 0,5A/L; b) com 0,6A/L 

  

Nas figuras 4.27 e 4.28 identificam-se quatro intervalos de temperaturas onde as amostras sofreram 

reacções endotérmicas (Gameiro et al., 2012a): 

b) 

a) 
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 80ºC – 140ºC : Desidratação dos silicatos de cálcio hidratados (CSH); 

 150ºC – 200ºC : Desidratação do monocarboaluminato (MC); 

 400ºC – 500ºC : Desidratação da portlandite (P); 

 600ºC – 800ºC : Descarbonatação da calcite (C). 

Aos 7, 14 e 28 dias de idade, as curvas DTA são muito semelhantes, sendo possível observar 

diferenças significativas apenas aos 90 dias de cura. Na figura 4.27 é possível observar que aos 7 dias 

de idade as amostras com maior teor em Mk apresentam os picos correspondentes à decomposição dos 

silicatos de cálcio hidratados (CSH) e do monocarboaluminato (MC) bem mais visíveis e a razão 

água/ligante demonstra ser irrelevante. Aos 90 dias de cura (Figura 4.28) as amostras com Mk 

apresentam um aumento significativo relativamente ao pico correspondente aos CSH. É também 

visível um decréscimo no teor de portlandite (ao contrário do que foi observado por XRD) e calcite 

com o aumento de Mk nas amostras. Ao contrário da análise feita em XRD, o monocarboaluminato é 

detectado também aos 7 e aos 90 dias de cura. É visível ainda o pico correspondente à decomposição 

do aluminato tetracáclcio hidratado aos 90 dias de cura, não tendo sido detectado em XRD. 

Nas figuras 4.29 e 4.30 apresentam-se as curvas TGA das amostras com 0,5 A/L e 0,6A/L 

respectivamente, aos 90 dias de idade.  
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Figura 4.29 -Curvas TGA das amostras com 0,5 A/L aos 90 dias 
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Figura 4.30 - Curvas TGA das amostras de 0,6 A/L aos 90 dias de idade 

 

De um modo geral, as perdas de massa correspondentes á decomposição dos CSH, da portlandite e da 

calcite para os 90 dias de cura tendem a diminuir à medida que se aumenta o teor de substituição da 

cal por metacaulino. Já a quantidade de água utilizada na amassadura parece ter efeitos distintos para 

estes dois compostos. O aumento da razão água/ligante leva a uma diminuição da perda de massa 

correspondente à portlandite e a um aumento da perda de massa da calcite (excepto na calda com 5% 

de Mk). 

Na Figura 4.31 apresentam-se as curvas TGA da amostra com 5% de metacaulino e 0,5 A/L em todas 

as idades. Analisando a calda com o máximo teor em metacaulino, verifica-se que a perda de massa 

máxima correspondente à portlandite ocorre aos 7 dias de cura, e no caso da calcite aos 14 dias de 

idade (Quadro 4.8). 
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Figura 4.31 - Curvas TGA da amostra 0,5A/L_5MK_0,6SP em todas as idades 
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No Quadro 4.8 seguinte apresentam-se as perdas de massa de cada amostra para as várias idades. Estes 

valores resultam da análise das curvas TGA, onde se contabilizou a diferença de massa (em %) 

ocorrida nos intervalos de temperaturas correspondentes à portlandite e à calcite referidos 

anteriormente. 

Quadro 4.8 - Perdas de massa correspondentes à desidratação da portlandite e descarbonatação da calcite 

         

 
Δm [450ºC-500ºC] (%) Δm [600ºC-800ºC](%) 

Calda 7 d 14 d 28 d 90 d 7 d 14 d 28 d 90 d 

0.5A/L_0,6SP 4,08 5,27 4,62 4,60 14,53 13,45 14,20 15,12 

0.5A/L_2.5MK_0,6SP 4,27 4,24 4,11 3,51 12,94 13,43 13,37 14,47 

0.5A/L_5MK_0,6SP 3,36 2,17 3,26 2,97 13,18 15,26 14,81 14,84 

0.6A/L_0,6P 4,39 4,80 4,27 3,66 13,76 12,93 14,90 16,12 

0.6A/L_2.5MK_0,6SP 4,31 4,31 4,03 2,86 13,22 13,84 14,18 15,65 

0.6A/L_5MK_0,6SP 3,12 3,46 2,77 2,91 13,17 12,75 14,45 13,52 

 

Uma vez conhecendo a perda de massa correspondente a cada reacção que ocorre durante o processo 

de aquecimento, é possível determinar o teor de Ca(OH)2 consumido nas reacções de carbonatação e 

pozolânica, bem como o teor livre presente na amostra ainda disponível para reagir (Grilo, 2013). 

Para a desidratação da portlandite onde MM Ca(OH)2 e MMH2O são as massas molares [g/mol] do 

hidróxido de cálcio e da água respectivamente, e Δm450-500ºC é a perda de massa [%] correspondente à 

desidratação da portlandite no intervalo de temperatura 450-500ºC. Segue-se a equação 4.1: 

                              

                                   Teor livre [Ca(OH)2] = Δm 450-500ºC × 
         

     
 

(equação 4.1) 

 

Relativamente à descarbonatação da calcite onde MMCaCO3 e  MMCO2 são as massas molares [g/mol] do 

carbonato de cálcio e do dióxido de carbono respectivamente, e Δm600-800ºC a perda de massa [%] que 

ocorre entre 600 e 800ºC. Segue-se a equação 4.2: 

 

Teor [CaCO3] = Δm600-800ºC × 
       

     

 

(equação 4.2) 
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Uma vez conhecido o teor de carbonato de cálcio, pode ser calculado o teor de portlandite consumido 

na reacção de carbonatação utilizando a seguinte equação 4.3: 

 

Teor consumido carbonatação [Ca(OH)2] = Teor [CaCO3] × 
         

       

 

(equação 4.3) 

A partir da equação 4.4 é possível agora determinar o teor total de cal da amostra: 

 

Teor total [Ca(OH)2] = Teor consumido carbonatação [Ca(OH)2] + Teor livre [Ca(OH)2] 

(equação 4.4) 

 

Estes valores permitem determinar os teores relativos de portlandite livre e consumido na reacção de 

carbonatação recorrendo às equações 4.5 e 4.6: 

 

Teor relativo de consumo na carbonatação [Ca(OH)2] = 
                                    

                   
 

(equação 4.5) 

 

Teor relativo livre [Ca(OH)2] = 100 - Teor relativo de consumo na carbonatação [Ca(OH)2] 

(equação 4.6) 

 

A evolução dos consumos das diferentes reacções foi elaborado para caldas constituídas por NHL3,5. 

Tendo em conta que a Ca(OH)2 é consumida nas reacções pozolânicas, a presença do metacaulino 

deve também ser considerada neste procedimento. Para tal, considerou-se que o teor de Ca(OH)2 

presente nas caldas com MK seria equivalente ao valor da calda apenas de NHL (para a mesma idade e 

mesma relação A/L) subtraindo o valor de MK substituído, como é mostrado na equação 4.7: 
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Teor total teórico [Ca(OH)2] = Teor total da amostra de NHL [Ca(OH)2] × (1- %MK) 

(equação 4.7) 

 

Desta forma é possível determinar o teor de Ca(OH)2 consumida na reacção pozolânica, bem como o 

seu valor relativo, utilizando as seguintes equações 4.8 e 4.9: 

 

Teor consumido na reacção pozolânica [Ca(OH)2] = Teor total teórico [Ca(OH)2] - Teor total [Ca(OH)2] 

(equação 4.8) 

 

Teor relativo consumido na reacção pozolânica [Ca(OH)2] = 
                                          

                           
 

(equação 4.9) 

No Quadro 4.9 e no Quadro 4.10 apresentam-se os valores de teores de Ca(OH)2 consumidos nas 

reacções e livres, respectivamente. 

 

Quadro 4.9- Teores de portlandite consumidos nas reacções de carbonatação e pozolânica 

 
Teor relativo de Ca(OH)2 

consumido por carbonatação [%] 

Teor relativo de Ca(OH)2 

consumido na reacção 

pozolânica [%] 

Calda 7 d 14 d 28 d 90 d 7 d 14 d 28 d 90 d 

0,5A/L_0,6SP 59,30 51,08 55,70 57,35 0,00 0,00 0,00 0,00 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 55,35 56,44 57,10 62,78 2,15 7,32 5,79 10,33 

0,5A/L_5MK_0,6SP 61,61 74,21 65,02 67,15 8,10 17,79 5,94 11,76 

0,6A/L_0,6P 56,18 52,43 58,81 64,31 0,00 0,00 0,00 0,00 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 55,65 56,78 59,01 69,12 0,52 0,00 2,73 7,36 

0,6A/L_5MK_0,6SP 63,33 60,12 68,09 65,53 10,62 9,49 11,84 13,35 
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Quadro 4.10 - Teores de portlandite livres 

 
Teor relativo de Ca(OH)2 livre [%] 

Calda 7 d 14 d 28 d 90 d 

0,5A/L_0,6SP 58,79 55,71 57,12 55,66 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 40,70 48,92 44,30 42,65 

0,5A/L_5MK_0,6SP 42,50 36,24 37,11 26,89 

0,6A/L_0,6P 58,81 58,52 57,39 57,84 

0,6A/L_2.5MK_0,6SP 43,83 44,59 38,27 23,52 

0.6A/L_5MK_0,6SP 26,06 30,40 20,07 21,12 

 

Analisando os resultados verifica-se que o teor de Ca(OH)2 consumido por carbonatação (Figura 4.32) 

é superior aos consumidos nas restantes reacções, indicando que a carbonatação é a reacção 

predominante em todas as idades e para todas as amostras, aumentando com o tempo de cura e com o 

teor de substituição de metacaulino. A portlandite consumida pela reacção pozolânica (Figura 4.33), 

em geral, tende a aumentar com a idade, sendo mais visível nas caldas com 0,6 A/L. No entanto, as 

caldas com 0,5 A/L sofrem um aumento significativo deste consumo aos 14 dias. 

Relativamente ao teor de portlandite livre nas amostras, a Figura 4.34 demonstra que este valor 

diminui com a idade e também com o teor de substituição de metacaulino. Também a razão 

água/ligante parece ter influência neste valor, uma vez que o aumento deste parâmetro leva a uma 

diminuição do teor de portlandite livre em relação à mesma amostra com menos água na mistura. 

Contudo, tal apenas se verifica nas caldas com substituição de cal por Mk, não existindo nenhuma 

diminuição significativa de portlandite livre nas amostras constituídas apenas por NHL3,5. Para 

maiores valores de A/L existe assim, uma menor actividade pozolânica, levando à formação de menos 

compostos hidratados. A portlandite fica livre para reagir na carbonatação e formar mais calcite, o que 

vem comprovar os resultados de XRD. (Figura 4.22 a Figura 4.24). 
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Figura 4.32 - Teor relativo de portlandite consumido na reacção de carbonatação 

 

 

Figura 4.33 - Teor relativo de portlandite consumido na reacção pozolânica 
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Figura 4.34 - Teor relativo de portlandite livre 

 

 

4.2.6.  Análise Morfológica por Microscopia Electrónica de Varrimento 

As Figura 4.35 a 4.37 apresentam as imagens de SEM das amostras aos 7 dias de cura. 
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Figura 4.35 - Imagens SEM da amostra de referência sem Mk: a) 0,5A/L; b) 0,6A/L  

Calcite 
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Em termos de morfologia da estrutura das amostras com 7 dias de cura, é possível observar um 

desenvolvimento na dimensão dos cristais de calcite à medida que se aumenta o teor de substituição de 

cal por metacaulino, bem como uma reorganização estrutural que diminui os espaços vazios entre os 

cristais. De acordo com o ensaio de porosidade aberta (capítulo 4.2.3), as amostras menos porosas são 

aquelas que possuem Mk na sua constituição e razão água/ligante de 0,5. É possível observar um 

maior número de espaços vazios nas amostras com 0,6A/L, principalmente na Figura 4.35, não sendo 

tão visível nos outros casos.  

Na Figura 4.38 apresentam-se as imagens de SEM correspondestes às amostras com 0,5 A/L aos 14 

dias de cura. 

 

a) 

b) a) 

b) 

Figura 4.36 - Imagens SEM da amostra com 2,5% de Mk: a) 0,5A/L ; b) 0,6A/L  

 

Figura 4.37 - Imagens SEM da amostra com 5% de Mk: a) 0,5A/L; b) 0,6A/L 

 

CSH 

Portlandite 

Tobermorite 
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a) 0,5A/L_0,6SP; b) 0,5A/L_2,5MK_0,6SP; c) 0,5A/L_5MK_0,6SP 

 

Observando a figura acima, verifica-se um aumento dos silicatos de cálcio hidratados (CSH) nas 

caldas com Mk na sua constituição, indicando que há maior actividade pozolânica, logo maior 

formação de compostos hidratados resultantes deste processo. 

A Figura 4.39 apresenta as imagens de microscopia electrónica das caldas 0,5A/L_2,5MK_0,6SP e 

0,5A/L_5MK_0,6SP aos 28 dias de cura em duas ampliações (×10000 e ×20000). Ao analisar a Figura 

4.39 verifica-se que a calda com maior teor de Mk em substituição da cal (Figura 4.39b e Figura 

4.39d) apresenta uma maior concentração de silicatos de cálcio hidratados (CSH), o que já tinha sido 

também verificado para idades inferiores, explicando o aumento de resistência à compressão nas 

caldas com maior teor de Mk na sua composição. 

Apesar dos resultados da análise de XRD demonstrarem que existe um aumento de calcite nas 

amostras com mais Mk, nas imagens SEM não é possível comprová-lo. Enquanto na amostra com 

a) b) 

c) 

Figura 4.38 – Imagens SEM de aos 14 dias de cura 

CSH 

CSH 
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2,5% de Mk é possível identificar os cristais de calcite (Figura 4.39c), na amostra com 5% de Mk 

(Figura 4.39d) o mesmo não é possível. Tal pode acontecer devido à concentração de CSH 

“enraizada” nos cristais adjacentes. 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 4.39 – Imagens SEM da amostra de aos 28 dias de idade 

a) e c) 0,5A/L_2,5MK_0,6SP ; b) e d) 0,5A/L_5MK_0,6SP 

 

Aos 90 dias de cura é possível identificar as principais características de cada calda. As figuras 4.40 a 

4.42 representam as imagens obtidas por SEM das amostras com 90 dias de idade. 

 

 

 

 

 

 

 

b) 

c) d) 

a) 

CSH 

CSH 

Calcite 
CSH 

a) b) 

Figura 4.40 - Imagens SEM da calda de referência aos 90 dias de cura: a) 0,5A/L; b) 0,6A/L 
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Relativamente à quantidade de água utilizada na amassadura, as caldas com razão água/ligante de 0,6 

apresentam uma diminuição da tobermorite, sendo mais visível na amostra com 5% de Mk (Figura 

4.42).  

Verifica-se que o teor de substituição da cal por metacaulino tem grande influência na morfologia das 

caldas, uma vez que são evidentes as diferenças relativamente à formação de cristais, principalmente 

comparando as amostras com metacaulino com a amostra de referência. Verifica-se que na calda em 

que não foi incorporada pozolana, não ocorreu desenvolvimento de cristais-agulha (tobermorite), 

sendo estes abundantes nas restantes caldas, e com maior incidência naquela em que existe maior teor 

de metacaulino (figura 4.42). A tobermorite tem um papel muito importante na organização estrutural 

das caldas endurecidas, fornecendo-lhes resistência mecânica através das ligações entre os vários 

cristais à semelhança do que acontece com o cimento (Torraca, 2009). 

 

a) b) 

a) 

b) 

Portlandite 

b) 

a) 

Tobermorite 

Figura 4.41 - Imagens SEM da calda com 2,5% de Mk aos 90 dias de cura: a) 0,5A/L; b) 0,6A/L 

Figura 4.42 - Imagens SEM da calda com 5% de Mk aos 90 dias de cura: a) 0,5A/L; b) 0,6A/L 
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4.3. Síntese das Características das Caldas 

  

O Quadro 4.11 apresenta a síntese dos valores de resistência mecânica à compressão, porosidade 

aberta, quantidade de CSH e teor de Ca(OH)2 consumido por carbonatação das caldas analisadas em 

cura húmida. 

Quadro 4.11 – Quadro comparativo das características principais das caldas analisadas 

Idade Calda 
Rc 

(MPa) 

Quantidade 

de CSH 

(XRD) 

Ca(OH)2 consumido 

na reacção pozolânica 

(%) 

7 dias 

0,5A/L_0,6SP 1,25 x 0,00 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 5,12 xx 2,15 

0,5A/L_5MK_0,6SP 7,42 xx 8,10 

0,6A/L_0,6SP 0,65 x 0,00 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 2,42 x 0,52 

0,6A/L_5MK_0,6SP 3,93 x 10,62 

14 dias 

0,5A/L_0,6SP 2,44 x 0,00 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 6,13 x 7,32 

0,5A/L_5MK_0,6SP 9,61 x 17,79 

0,6A/L_0,6SP 1,98 x 0,00 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 3,89 x -1,37 

0,6A/L_5MK_0,6SP 5,09 xx 9,49 

28 dias 

0,5A/L_0,6SP 3,71 x 0,00 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 8,38 x 5,79 

0,5A/L_5MK_0,6SP 7,77 xx 5,94 

0,6A/L_0,6SP 2,59 x 0,00 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 4,4 x 2,73 

0,6A/L_5MK_0,6SP 4,86 xx 11,84 

90 dias 

0,5A/L_0,6SP 8,58 x 0,00 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 9,91 x 10,33 

0,5A/L_5MK_0,6SP 12,83 xx 11,76 

0,6A/L_0,6SP 6,22 vtg 0,00 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 6,78 x 7,36 

0,6A/L_5MK_0,6SP 7,98 xx 13,35 

xxx: composto predominante, xxx: proporção elevada, xx: proporção média, x: fraca proporção e vtg: vestígios 

 

No quadro síntese é possível observar que existe uma relação entre a resistência mecânica (Rc) e a 

quantidade de CSH na amostra à medida que se aumenta o teor de Mk em substituição da cal. Da 

mesma forma, o consumo de hidróxido de cálcio na reacção pozolânica acompanha os valores de Rc, 
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indicando que se formou maior quantidade de produtos hidratados, incluindo os CSH, nas caldas com 

maior teor em Mk. 

O facto de existir grande quantidade de CSH nos primeiros dias de idade pode estar relacionado com a 

rápida hidratação dos silicatos de cálcio. A diminuição da quantidade de CSH em algumas idades 

(como é no caso dos 14 dias de cura) pode estar relacionada com a decomposição dos produtos 

hidratados. O aumento da água utilizada na amassadura leva a uma queda dos valores de Rc, explicada 

essencialmente pelo aumento da porosidade, uma vez que as diferenças na quantidade de CSH não são 

significativas. 

No Quadro 4.12 comparam-se os valores de Rc e quantidades de CSH e tobermorite das amostras 

sujeitas a cura imersa e a cura húmida. 

Quadro 4.12 – Resistência à compressão e intensidade dos picos de CSH e tobermorite (XRD) das amostras aos 

28 dias em diferentes curas 

Idade Calda 

Rc (MPa) 
Quantidade de 

CSH (XRD) 

Quantidade de 

Tobermorite (XRD) 

Cura 

Húmida 

Cura 

Imersa 

Cura 

Húmida 

Cura 

Imersa 

Cura 

Húmida 

Cura 

Imersa 

28 

dias 

0,5A/L_0,6SP 3,71 3,62 x x xx x 

0,5A/L_5MK_0,6SP 7,77 10,08 xx x x x 

0,6A/L_0,6SP 2,59 1,81 x x xx x 

0,6A/L_5MK_0,6SP 4,86 7,17 xx x x x 

 xx: proporção média, x: fraca proporção 

 

Como se verificou em 4.2.2, as condições de cura alteram a resistência mecânica das caldas 

principalmente em idades mais jovens. Quando sujeitos a uma cura imersa, os provetes com Mk na sua 

constituição sofrem um aumento de resistência. O mesmo não se verifica, para 28 dias de idade, nos 

provetes constituídos apenas por cal, que sofrem apenas uma ligeira diminuição. Uma vez que em cura 

imersa não ocorre carbonatação e a calcite diminui, o endurecimento das caldas tem origem apenas nas 

reacções de hidratação e pozolânica. No entanto, não se verifica um aumento significativo na 

quantidade de CSH e tobermorite, o que pode indicar que a actividade pozolânica não aumenta 

significativamente. 

 Na figura 4.43 são apresentados os valores de resistências mecânicas (Rc) e massa volúmica aparente 

(MVA) das caldas com 90 dias de cura. É possível observar que as caldas com Mk na sua constituição 

possuem maior MVA; no entanto o valor máximo é atingido para a calda com resistências mecânicas 

de valores intermédios – com 2,5% de metacaulino. Com o aumento da água de amassadura, a 
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estrutura das caldas torna-se mais porosa e isso comprova-se pela descida da MVA em relação às 

caldas com menos água, acompanhada pela descida da resistência. 

 

 

Figura 4.43 - Comparação da resistência à compressão e massa volúmica aparente das caldas com 90 dias de 

cura 
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5. CONCLUSÕES 
 

5.1. CONCLUSÕES GERAIS 

 

- Motivação e objectivos do trabalho 

O cimento tem sido um material muito utilizado no que toca a caldas para injecção, possuindo por 

vezes resistências mecânicas demasiado elevadas relativamente ao suporte. Na consolidação de 

alvenarias antigas, o cimento não apresenta as condições ideais em termos de compatibilidade com o 

suporte, o que pode levar à degradação acelerada deste. Quando se pretende fazer uma intervenção, 

seja de manutenção preventiva ou para reaver condições anteriormente existentes em alvenarias 

antigas cujos materiais originais são maioritariamente pedra e argamassa de cal, é necessário produzir 

uma argamassa ou calda cujas características químicas, físicas e mecânicas sejam compatíveis com 

esses materiais.  

A cal aérea, e posteriormente a cal hidráulica, são materiais utilizadas na construção desde os tempos 

mais antigos, tendo sido acompanhadas de melhoramentos à medida que surgiam novas necessidades 

(Alvarez et al., 2005). Contudo, com o aparecimento do cimento Portland, dotado de elevadas 

resistências mecânicas, as cais foram caindo em desuso.  

Actualmente, face à preocupação em tornar a construção mais sustentável em termos de durabilidade e 

energéticos, a utilização de materiais cuja produção resulte em menores consumos de energia deve ser 

tida em conta. Também desse ponto de vista, a cal hidráulica natural é uma alternativa ao cimento, 

uma vez que é produzida através da cozedura de calcários argilosos utilizando temperaturas inferiores 

às utilizadas na produção do cimento portland. Além do factor ambiental, a cal hidráulica natural pode 

trazer vantagens a nível económico devido à existência de matéria-prima para o seu fabrico em 

Portugal, afastando a necessidade de importação e ainda possibilitando a exportação (Faria, 2004). 

A revisão da norma NP 459-1:2001, que entrou em vigor em 2012, propõe novas constituições para as 

cais com propriedades hidráulicas, sendo do interesse científico caracterizá-las. Na optimização do 

desempenho de argamassas com base em cal hidráulica natural têm sido utilizadas pozolanas, 

nomeadamente o metacaulino, que demonstram melhorar as características das argamassas (Faria et 

al., 2012). Caldas apenas de cal aérea apresentam dificuldade de endurecimento quando injetadas, uma 

vez que a carbonatação ocorre muito lentamente. 

A presente dissertação visa caracterizar caldas à base de cal hidráulica natural NHL3,5, classificada 

segundo a norma EN 459-1:2011 (IPQ, 2011) e produzida em Portugal em Janeiro de 2012, e 

contribuir para um maior conhecimento das características das caldas. Tal como referido 

anteriormente, o estudo teve como base a determinação da influência da substituição parcial da cal por 



5. CONCLUSÕES 

 

68 

 

metacaulino (2,5% e 5%), da adição de um superplastificante (0,3% e 0,6%), da variação da relação 

água/ligante (0,5 e 0,6) e ainda do tipo de condições de cura.  

 

- Procedimentos experimentais 

Para a realização deste estudo foram produzidas no DEC-FCT/UNL 18 caldas diferentes de NHL3,5, 

fazendo variar o teor de substituição parcial de cal por metacaulino, a quantidade de superplastificante 

adicionado e a quantidade de água na amassadura. Após a desmoldagem dos provetes, estes foram 

submetidos a dois tipos de cura: cura húmida (HR=95±5% e T=21±3ºC) e cura imersa: (provetes 

imersos em água à temperatura ambiente de laboratório). Em duas das caldas, adoptou-se ainda uma 

diferente cura: a cura standard (HR d=65±5% e T= 20±3ºC). 

Os ensaios realizados nos diferentes provetes aos 7, 14, 28 e 90 dias de idade, foram conduzidos nas 

mesmas condições e foram baseados nos documentos normativos em vigor. 

 

- Resultados Experimentais das Caldas 

O primeiro ensaio realizado foi a determinação da viscosidade pelo método do cone de Marsh, tendo 

no entanto sido apenas possível executar este procedimento para algumas caldas, uma vez que são 

necessárias duas pessoas para que se consiga realizar este ensaio, o que nem sempre foi possível. Os 

resultados mostraram que mesmo com a utilização de uma razão água/ligante de 0,6, a viscosidade é 

elevada nas caldas em que não foi incorporado o superplastificante. A substituição da cal por 

metacaulino leva a uma menor fluidez da calda, sendo necessário adicionar maior quantidade do 

superplastificante quanto maior for a quantidade de Mk na mistura. 

Os resultados obtidos após a determinação das resistências mecânicas das caldas demonstram que, de 

uma forma geral, estes valores tendem a aumentar com a quantidade de metacaulino parcialmente 

substituindo a cal. A razão água/ligante influência este parâmetro na medida em que, quando se 

aumenta 0,5 para 0,6 a razão água/ligante (A/L), os valores de Rc diminuem significativamente. As 

condições de cura influenciam a resistência à compressão, nomeadamente em idades precoces (7 dias); 

mostram que na cura húmida (95% de humidade relativa) predomina a reacção de carbonatação, que é 

um processo lento, face às reacções de hidratação e pozolânica que predomina na cura imersa, onde as 

resistências apresentam valores superiores. Já as caldas em cura standard (65% de humidade relativa) 

apresentam valores, de um modo geral, superiores às restantes curas até aos 28 dias de idade, sendo 

que aos 90 dias as resistências destas caldas são ultrapassadas tanto pelas que tiveram cura húmida 

como pelas de cura imersa. Face ao domínio da carbonatação nas amostras em cura standard, seria 

espectável que as resistências mecânicas fossem inferiores às restantes curas devido à formação de 
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menor quantidade de produtos hidratados, consequência das restrições à ocorrência de reacções de 

hidratação e pozolânica. No entanto, a cura standard pode potencializar a carbonatação mesmo em 

idades jovens, o que explica as resistências superiores. 

O ensaio de porosidade aberta permitiu avaliar a relação entre a constituição das caldas e a quantidade 

de poros, concluindo que a porosidade tende a diminuir com a substituição parcial da cal por 

metacaulino e a aumentar com a água da amassadura, acompanhado por uma evolução inversa no que 

diz respeito à MVA. No entanto, pode concluir-se que nem sempre maiores quantidades de Mk 

conduzem a maiores valores de MVA, pois os valores óptimos ocorrem nas caldas com 2,5% de 

metacaulino. 

As análises mineralógicas demonstraram que a portlandite diminui com o tempo e com o incremento 

de Mk na calda. Paralelamente, a calcite, a tobermorite, os CSH e o monocarboaluminato aumentam 

em caldas com maior quantidade de pozolana, o que explica as elevadas resistências mecânicas (Rc) 

decorrentes então da reacção pozolânica. No entanto, os resultados de XRD que dizem respeito à 

evolução dos produtos hidratados ao longo do tempo não permitem justificar com clareza o aumento 

das resistências mecânicas. Contudo, nas curvas de DTA observa-se claramente o aumento do pico 

correspondente à decomposição de CSH aos 90 dias, explicando assim esse incremento de resistência 

pela presença destes compostos. Verificou-se que a utilização de maior quantidade de água na 

amassadura leva à formação de menos produtos hidratados e mais calcite devido ao consumo de 

portlandite na reacção de carbonatação, que é dominante. A cura imersa apresentou menos calcite, 

como era previsto devido à ausência de carbonatação, e mais compostos hidratados comparativamente 

à cura húmida, o que justifica o aumento dos valores de Rc. O desenvolvimento das elevadas 

resistências iniciais em cura imersa deve-se às reacções pozolânicas, e aos 90 dias de idade as caldas 

em cura húmida já carbonataram, atingindo valores semelhantes aos valores atingidos em cura imersa. 

Com as curvas TGA determinou-se que o consumo de portlandite aumenta com a idade e também com 

a quantidade de Mk a substituir a cal. Por oposição, o teor livre de portlandite no sistema diminui. 

Quando se estudaram os teores de consumo de portlandite por carbonatação e por reacção pozolânica 

verificou-se que a carbonatação é a reacção dominante em todas as caldas em todas as idades: conclui-

se que grande parte do hidróxido de cálcio é consumido na carbonatação, apesar desta ser, como é do 

conhecimento geral, um processo lento. 

Em complemento às análises mineralógicas, realizaram-se ensaios microestruturais a fim de 

acompanhar a evolução da microestrutura das caldas. Foi possível detectar os cristais de calcite em 

todas as caldas, pois é a principal fase cristalina. As caldas mostraram uma evolução a nível da 

microestrutura ao longo do tempo, bem como ao nível da sua constituição. É possível identificar em a 

incidência de cristais de silicatos de cálcio hidratados (CSH) nomeadamente a partir dos 28 dias de 
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cura e em caldas com maior teor em Mk. O aumento da razão água/ligante levou a uma diminuição 

visível na incidência de CSH, como foi observado também em XRD.  

No âmbito do desenvolvimento deste trabalho foi realizado e apresentado, no Congresso Materiais 

2013, um poster intitulado Hydraulic Lime Based Grouts for Old Masonry Consolidation que se 

encontra no Anexo X (Patrício et al., 2013). Está também a ser preparado um artigo a submeter em 

revista internacional com os resultados deste trabalho e ainda aspectos reológicos relativos às caldas, 

analisados com base no trabalho de Teixeira (2013), que foi realizado em paralelo à presente 

dissertação. 

 

5.2. DESENVOLVIMENTOS FUTUROS 

 

Na possibilidade de desenvolvimentos futuros decorrentes da presente investigação, considera-se 

importante aprofundar pontos como: 

 Estudar as caldas sujeitas a cura imersa através dos mesmos ensaios realizados para a cura 

húmida (XRD, DTA/TGA e SEM); 

 Avaliar as características das caldas com um valor intermédio de razão água/ligante 

(A/L=0,55) e com percentagens mais elevadas de superplastificante; 

 Aprofundar o estudo do acompanhamento das reacções ao longo do tempo, avaliando as 

caldas em tempos de cura mais avançados (180 dias ou mais); 

 Avaliar alguns parâmetros físicos tais como a porosimetria, a absorção de água por 

capilaridade e a retenção de água; 

 Estudar o comportamento das caldas face à aplicação em suportes porosos; 

 Comparar as características destas caldas com outros constituintes a substituir parcialmente a 

cal. 
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Anexo I – Ficha Técnica da Cal Hidráulica Natural NHL3,5 
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Anexo II – Ficha Técnica do Metacaulino ARGICAL M 1200 S 
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Anexo III – Ficha Técnica do Superplastificante GLENIUM SKY 617 
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Anexo IV – Relatório Método B.E.T. 
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Anexo V – Resistências Mecânicas provenientes das leituras individuais de cada provete nos vários tipos de cura 

- Cura Húmida 

 

 

    

 
7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

0 

0 0,5A/L 

1A 1,19 

1,20 0,06 

2,56 

2,24 0,31 

4,25 

4,23 0,22 

9,22 

9,03 2,36 1B 1,15 2,21 4,00 8,83 

1C 1,27 1,94 4,45 9,05 

0,3 0,5A/L_0,3SP 

2A 1,40 

1,37 0,03 

2,16 

2,40 0,21 

3,84 

3,31 0,54 

8,95 

8,66 2,42 2B 1,34 2,49 3,32 8,63 

2C 1,35 2,55 2,76 8,41 

0,6 0,5A/L_0,6SP 

3A 1,25 

1,25 0,08 

2,27 

2,44 0,14 

3,45 

3,71 0,46 

8,68 

8,58 2,50 3B 1,34 2,51 4,24 8,50 

3C 1,17 2,53 3,43 8,56 

0,6 

0 0,6A/L 

10A 0,64 

0,66 0,01 

0,95 

0,77 0,15 

2,46 

2,32 0,18 

6,47 

6,04 2,58 10B 0,67 0,71 2,11 5,60 

10C 0,66 0,66 2,39 6,04 

0,3 0,6A/L_0,3SP 

11A 0,55 

0,66 0,10 

1,10 

1,41 0,27 

2,37 

2,35 0,05 

5,62 

5,35 2,55 11B 0,71 1,61 2,39 5,65 

11C 0,72 1,52 2,30 4,77 

0,6 0,6A/L_0,6SP 

12A 0,62 

0,65 0,04 

2,33 

1,98 0,30 

2,71 

2,59 0,10 

5,95 

6,22 2,41 12B 0,70 1,79 2,57 6,11 

12C 0,63 1,81 2,50 6,60 
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- Cura Húmida 

 
    

7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

2,5 

0 0,5A/L_2,5MK 

7A 5,59 

5,86 0,23 

5,37 

5,81 1,53 

7,36 

7,93 1,05 

13,22 

12,21 0,93 7B 5,95 7,51 7,29 11,39 

7C 6,02 4,56 9,14 12,01 

0,3 0,5A/L_2,5MK_0,3SP 

8A 5,20 

5,23 0,05 

6,94 

6,56 0,34 

7,80 

7,61 0,47 

9,09 

10,60 1,31 8B 5,30 6,47 7,07 11,28 

8C 5,20 6,27 7,97 11,44 

0,6 0,5A/L_2,5MK_0,6SP 

9A 4,44 

5,12 0,59 

5,86 

6,13 0,53 

8,48 

8,38 0,09 

10,64 

9,91 0,80 9B 5,49 5,79 8,32 10,04 

9C 5,42 6,74 8,32 9,05 

0,6 

0 0,6A/L_2,5MK 

16A 2,35 

2,58 0,23 

3,33 

3,30 0,05 

3,71 

4,27 0,49 

7,40 

7,67 0,27 16B 2,58 3,24 4,66 7,69 

16C 2,81 3,32 4,44 7,94 

0,3 0,6A/L_2,5MK_0,3SP 

17A 2,41 

2,54 0,13 

3,00 

3,60 0,52 

4,68 

4,27 0,55 

7,56 

7,35 0,20 17B 2,56 3,94 4,49 7,17 

17C 2,67 3,87 3,64 7,32 

0,6 0,6A/L_2,5MK_0,6SP 

18A 2,56 

2,42 0,47 

3,93 

3,89 0,07 

4,59 

4,40 0,23 

7,93 

6,78 1,06 18B 1,90 3,80 4,15 5,86 

18C 2,81 3,93 4,45 6,55 
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- Cura Húmida 

 

   

 
7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

5 

0 0,5A/L_5MK 

4A 8,62 

8,34 0,25 

10,21 

9,33 0,76 

8,84 

6,71 2,05 

10,70 

11,19 0,56 4B 8,14 8,88 4,75 11,08 

4C 8,26 8,89 6,55 11,80 

0,3 0,5A/L_5MK_0,3SP 

5A 7,08 

7,92 0,73 

5,81 

7,10 2,93 

8,36 

7,61 1,34 

10,06 

12,53 2,14 5B 8,36 10,45 8,41 13,81 

5C 8,34 5,03 6,06 13,71 

0,6 0,5A/L_5MK_0,6SP 

6A 8,02 

7,42 1,17 

9,76 

9,61 0,34 

7,22 

7,77 0,89 

12,44 

12,83 1,75 6B 6,07 9,22 8,79 14,74 

6C 8,17 9,86 7,28 11,30 

0,6 

0 0,6A/L_5MK 

13A 4,19 

4,32 0,11 

5,45 

5,01 0,45 

4,50 

4,78 0,42 

8,87 

9,41 0,47 13B 4,40 4,55 5,26 9,62 

13C 4,36 5,01 4,59 9,73 

0,3 0,6A/L_5MK_0,3SP 

14A 4,35 

4,37 0,15 

4,84 

4,51 0,34 

4,99 

5,80 0,72 

6,70 

7,61 1,20 14B 4,52 4,54 6,02 8,97 

14C 4,23 4,16 6,38 7,16 

0,6 0,6A/L_5MK_0,6SP 

15A 3,54 

3,93 0,34 

5,04 

5,09 0,16 

5,43 

4,86 0,58 

7,54 

7,98 0,49 15B 4,12 5,27 4,89 7,90 

15C 4,14 4,96 4,28 8,50 
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- Cura Imersa 
 

  

 
7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

0 

0 0,5A/L 

1A 1,78 

1,73 0,05 

2,55 

2,48 0,17 

3,92 

3,90 0,03 

7,97 

7,95 0,37 1B 1,68 2,61 3,92 7,49 

1C 1,72 2,28 3,87 8,41 

0,3 0,5A/L_0,3SP 

2A 1,54 

1,52 0,04 

2,30 

2,36 0,08 

3,56 

3,52 0,28 

7,97 

7,91 0,30 2B 1,47 2,34 3,22 7,51 

2C 1,55 2,46 3,77 8,24 

0,6 0,5A/L_0,6SP 

3A 1,52 

1,52 0,01 

2,27 

2,36 0,08 

3,33 

3,62 0,31 

8,43 

8,25 0,18 3B 1,51 2,42 3,58 8,33 

3C 1,53 2,39 3,95 8,00 

0,6 

0 0,6A/L 

10A 0,78 

0,74 0,04 

1,19 

1,20 0,06 

1,78 

1,18 0,94 

4,94 

5,25 0,48 10B 0,75 1,15 1,67 4,88 

10C 0,70 1,27 0,10 5,93 

0,3 0,6A/L_0,3SP 

11A 0,76 

0,74 0,03 

1,21 

1,25 0,08 

1,91 

1,91 0,02 

6,41 

6,34 0,05 11B 0,71 1,19 1,93 6,33 

11C 0,74 1,34 1,89 6,28 

0,6 0,6A/L_0,6SP 

12A 0,70 

0,69 0,03 

1,14 

1,14 0,07 

1,83 

1,81 0,02 

6,19 

6,36 0,12 12B 0,72 1,21 1,81 6,49 

12C 0,66 1,07 1,80 6,40 
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- Cura Imersa 

    
 

7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

2,5 

0 0,5A/L_2,5MK 

7A 8,70 

9,30 0,64 

8,85 

8,12 1,17 

9,26 

8,50 0,66 

12,87 

12,53 0,82 7B 9,96 8,74 8,13 13,12 

7C 9,24 6,76 8,11 11,59 

0,3 0,5A/L2,5MK_0,3SP 

8A 8,29 

6,89 1,23 

7,46 

7,37 0,24 

9,00 

8,86 0,12 

10,52 

10,63 0,24 8B 5,97 7,55 8,78 10,46 

8C 6,41 7,10 8,81 10,91 

0,6 0,5A/2,5MKL_0,6SP 

9A 6,64 

6,85 0,21 

7,14 

7,07 0,10 

9,16 

9,23 0,11 

9,66 

9,96 0,32 9B 6,88 6,95 9,17 10,29 

9C 7,05 7,12 9,36 9,94 

0,6 

0 0,6A/L2,5MK 

16A 3,92 

3,88 0,04 

3,82 

3,85 0,14 

5,47 

5,00 0,44 

6,38 

6,37 0,06 16B 3,87 3,73 4,59 6,42 

16C 3,84 4,00 4,95 6,30 

0,3 0,6A/L2,5MK_0,3SP 

17A 3,65 

3,72 0,10 

3,69 

3,74 0,05 

5,16 

5,14 0,02 

6,29 

6,35 0,17 17B 3,68 3,80 5,15 6,54 

17C 3,84 3,73 5,13 6,22 

0,6 0,6A/L2,5MK_0,6SP 

18A 3,74 

3,67 0,14 

3,19 

3,49 0,27 

5,97 

6,11 0,12 

6,01 

6,36 0,35 18B 3,77 3,72 6,17 6,70 

18C 3,52 3,58 6,19 6,36 
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- Cura Imersa 

    
 

7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

5 

0 0,5A/L_5MK 

4A 7,07 

6,71 2,13 

10,18 

9,97 0,19 

10,53 

10,67 0,69 

12,83 

12,91 0,20 4B 4,43 9,86 11,42 12,76 

4C 8,65 9,87 10,06 13,14 

0,3 0,5A/L_5MK_0,3SP 

5A 6,42 

8,07 1,43 

9,92 

10,14 0,34 

9,98 

10,47 0,66 

12,97 

12,75 0,61 5B 8,97 9,98 11,22 12,06 

5C 8,83 10,53 10,21 13,23 

0,6 0,5A/L_5MK_0,6SP 

6A 6,86 

8,24 1,27 

10,26 

10,39 0,17 

8,75 

10,08 1,17 

12,95 

12,35 0,85 6B 9,36 10,58 10,92 12,72 

6C 8,50 10,33 10,58 11,37 

0,6 

0 0,6A/L_5MK 

13A 4,84 

5,02 0,16 

5,87 

6,09 0,22 

6,01 

6,20 0,65 

8,24 

8,07 0,22 13B 5,15 6,32 6,92 8,14 

13C 5,08 6,08 5,66 7,82 

0,3 0,6A/L_5MK_0,3SP 

14A 4,63 

4,53 0,11 

4,23 

4,96 0,63 

5,20 

6,32 1,03 

6,26 

6,92 0,58 14B 4,55 5,31 6,54 7,14 

14C 4,41 5,33 7,23 7,35 

0,6 0,6A/L_5MK_0,6SP 

15A 5,42 

5,30 0,10 

6,46 

5,77 0,85 

6,88 

7,17 0,25 

7,29 

7,40 0,29 15B 5,24 4,82 7,30 7,19 

15C 5,23 6,02 7,34 7,73 
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- Cura Standard 

    
 

7 dias 14 dias 28 dias 90 dias 

A/L MK(%) SP(%) Identificação Calda Rc DP Rc DP Rc DP Rc DP 

0,5 

5 

0,6 0,5A/L_5MK_0,6SP 

6A 8,72 

9,31 0,54 

10,58 

10,67 0,30 

10,94 

12,03 1,00 

11,48 

12,18 0,65 6B 9,79 10,43 12,89 12,76 

6C 9,44 11,01 12,27 12,29 

0,6 0 0,6A/L_5MK 

13A 4,86 

4,88 0,41 

6,02 

5,47 1,03 

6,74 

6,54 0,18 

7,10 

5,88 1,13 13B 5,29 6,12 6,43 5,67 

13C 4,48 4,28 6,44 4,86 
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Anexo VI – Valores Individuais das Pesagens, Porosidade Aberta e Massa 

Volúmica Aparente de cada Provete 

 

 

     

Pab (%) MVA (kg/m
3
) 

Calda Provete m0 (g) m1 (g) m2 (g) Pab Média 
Desv. 

Pad. 
MVA  Média 

Desv. 

Pad. 

1A 

0,5A/L 

41,45 25,11 57,93 50,22 

50,28 0,05 

1262,59 

1259,38 3,02 1B 53,31 32,27 74,62 50,32 1258,94 

1C 44,33 26,80 62,08 50,31 1256,60 

2A 

0,5A/L_0,3SP 

41,29 24,75 57,89 50,08 

50,17 0,18 

1246,32 

1242,56 3,68 2B 22,35 13,34 31,38 50,06 1238,97 

2C 48,78 29,30 68,56 50,38 1242,38 

3A 

0,5A/L_0,6SP 

53,03 31,89 74,03 49,84 

49,76 0,07 

1258,53 

1260,71 2,80 3B 49,67 29,84 69,27 49,71 1259,72 

3C 63,45 38,22 88,43 49,74 1263,87 

7A 

0,5A/L_2,5MK 

36,96 22,04 50,49 47,55 

44,34 3,82 

1299,55 

1318,08 30,54 7B 56,07 32,53 75,61 45,35 1301,35 

7C 71,13 39,66 92,22 40,11 1353,33 

8A 

0,5A/L_2,5MK_0,3SP 

37,11 21,30 49,71 44,36 

45,67 1,18 

1306,17 

1290,44 15,24 8B 57,88 33,68 79,05 46,66 1275,74 

8C 34,77 20,21 47,17 45,99 1289,41 

9A 

0,5A/L_2,5MK_0,6SP 

35,59 20,76 48,37 46,29 

46,99 0,66 

1288,57 

1274,10 12,71 9B 48,13 27,99 66,04 47,08 1264,74 

9C 48,07 28,22 66,10 47,60 1268,99 

4A 

0,5A/L_5MK 

47,15 28,01 65,33 48,71 

48,14 0,79 

1263,17 

1266,89 7,43 4B 58,96 34,88 81,60 48,46 1262,06 

4C 80,63 47,28 110,50 47,24 1275,44 

5A 

0,5A/L_5MK_0,3SP 

56,44 33,47 78,50 49,00 

48,01 1,27 

1253,29 

1267,14 16,73 5B 48,62 28,77 67,29 48,46 1262,38 

5C 41,61 24,32 56,68 46,59 1285,73 

6A 

0,5A/L_5MK_0,6SP 

54,03 31,84 74,67 48,20 

48,36 0,22 

1261,55 

1262,77 9,70 6B 36,65 21,76 50,56 48,29 1273,02 

6C 46,15 27,23 64,04 48,61 1253,74 
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Pab (%) MVA (kg/m
3
) 

Calda Provete m0 (g) m1 (g) m2 (g) Pab Média 
Desv. 

Pad. 
MVA  Média 

Desv. 

Pad. 

10A 

0,6A/L 

43,79 26,51 63,94 53,83 

54,28 0,39 

1169,90 

1153,28 14,61 10B 50,29 30,27 74,28 54,52 1142,50 

10C 45,53 27,47 67,15 54,49 1147,44 

11A 

0,6A/L_0,3SP 

33,18 20,02 48,44 53,70 

54,06 0,32 

1167,22 

1151,01 14,05 11B 60,48 36,24 89,13 54,17 1143,60 

11C 42,29 25,37 62,39 54,31 1142,22 

12A 

0,6A/L_0,6SP 

35,67 21,37 51,71 52,87 

52,87 0,22 

1175,65 

1168,99 9,81 12B 33,61 20,05 48,68 52,65 1173,59 

12C 39,81 23,68 58,07 53,09 1157,73 

16A 

0,6A/L_2,5MK 

40,16 23,94 58,15 52,60 

52,22 0,40 

1173,84 

1176,60 2,39 16B 26,14 15,54 37,73 52,26 1178,05 

16C 26,59 15,71 38,28 51,80 1177,90 

17A 

0,6A/L_2,5MK_0,3SP 

27,93 16,36 39,86 50,75 

51,69 0,88 

1188,43 

1167,07 18,66 17B 59,42 34,70 85,97 51,80 1158,90 

17C 25,13 14,79 36,56 52,51 1153,89 

18A 

0,6A/L_2,5MK_0,6SP 

30,53 17,96 44,24 52,16 

52,35 0,35 

1162,16 

1151,94 9,00 18B 38,23 22,30 55,59 52,15 1148,50 

18C 34,39 20,20 50,24 52,75 1145,18 

13A 

0,6A/L_5MK 

46,27 27,36 67,69 53,12 

53,02 0,12 

1146,98 

1151,46 8,85 13B 53,36 31,72 77,66 52,89 1161,65 

13C 52,26 30,85 76,47 53,06 1145,74 

14A 

0,6A/L_5MK_0,3SP 

45,28 26,68 66,17 52,89 

52,91 0,05 

1146,95 

1145,16 4,68 14B 52,00 30,55 76,17 52,97 1139,85 

14C 43,91 25,90 64,12 52,88 1148,66 

15A 

0,6A/L_5MK_0,6SP 

36,11 21,32 52,49 52,55 

52,76 0,26 

1158,71 

1152,87 5,38 15B 35,07 20,66 51,11 52,66 1151,78 

15C 43,53 25,73 63,65 53,06 1148,11 
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Anexo VII – Curvas DTA E TGA não apresentadas no texto 
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Anexo VIII – Análises químicas da NHL3,5 e metacaulino Argical M 1200 S 

 

 

NHL3,5 (Produtor) 

Composto (%) Composto (%) 

CO2 25,660 TiO2 0,136 

Na2O 0,084 MnO 0,017 

MgO 1,364 Fe2O3 1,218 

Al2O3 1,840 NiO - 

SiO2 5,704 Rb2O 0,003 

P2O5 0,033 SrO2 0,064 

SO3 1,292 Y2O3 0,002 

K2O 0,493 ZrO2 0,004 

CaO 62,073 Cl 0,016 

      

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Metacaulino ARGICAL M 1200 S 

(Gameiro et al., 2012) 

Composto (%) 

SiO2 54,39 

Al2O3 39,36 

Fe2O3 1,75 

MnO 0,01 

MgO 0,14 

CaO 0,1 

Na2O - 

K2O 1,03 

TiO2 1,55 

P2O5 0,06 
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Anexo IX – Fichas da base de dados JCPDS 
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Anexo X – Abstract e poster apresentado no Congresso Materiais 2013 

 

 SYMPOSIUM A Raw Materials, Processing and Applications Poster Presentations  

 Natural Hydraulic Lime Based Grouts for old Masonry Consolidation  

C. Patrício, M. M. R. A. Lima, P. Faria  

 

ID: OC1FBX 

  

Faculdade de Ciências e Tecnologia, Universidade Nova de Lisboa,  

Lisbon, Portugal  

 

mmal@fct.unl.pt  

 

The developed work derives from the increasing importance that materials used in building rehabilitation 

have been assuming mainly with regard to masonry consolidation with grouts. The main propose is to 

study the mechanical and mineralogical characteristics of natural hydraulic lime based grouts, namely the 

influence of partial substitutions of the lime by a metakaolin (Mk), the water-binder ratio and the 

percentage of a water reducer. The aim is that the grout can be applied by injection, in order to fill the 

voids of old thick walls, and present characteristics that are compatible to the old wall materials and 

physical behavior – in terms of mechanical resistances and water absorption and drying. Natural 

hydraulic lime grouts can meet some of these requirements but its constitutions have to be optimized. The 

present work involves various samples of natural hydraulic lime (NHL3.5) based grouts without Mk or 

with 2,5% and 5% of Mk substituting the lime. The water-binder ratio was 0,5 and 0,6. The water reducer 

was not used or used with 0,3% and 0,6%. The samples (40mmx40mmx160mm) were subjected to curing 

process in an environment with 95±5% relative humidity and temperature of 20±3ºC. At the ages of 7, 14, 

28 and 90 days the compressive resistance of the grouts was determined, followed by several analysis. 

The hardening process of the grouts was evaluated by X-ray diffraction (XRD) and differential scanning 

calorimetry and termogravimetric analysis (DSC/TGA). The microstructure of each sample and the main 

phases formed at each age was observed by SEM.The XRD results showed calcite, portlandite and 

hydrated calcium silicates - tobermorite, stratlingite, tetracalcium aluminate and monocarboaluminate. 

From 7 to 90 days the main changes were the increase of portlandite and of hydrated calcium silicates - 

tobermorite, stratlingite. DSC showed portlandite peaks at 450-500ºC and calcite at 700-800ºC. 

Stratlingite (180-200ºC) appeared almost only for grouts with Mk and increased with higher amount of 

these artificial pozzolan. For samples with 2,5% and 5% Mk the peak that corresponds to the dehydration 

of hydrated calcium silicates only appears at 90 days of age (80-100ºC). For addition of 2,5% Mk the peak 

of tetracalcium aluminate is remarkably visible. The use of a lower water-binder ratio increases 

enormously the compressive resistance of grouts, the use of Mk also increases the compressive resistance 

particularly at younger ages and that the use of water reducer have no remarkable influence. The 

increased resistance with Mk is due to the fact that silicates contained in the Mk, reacting with calcium 

hydroxide and water, produce hydrate calcium silicates that are responsible for strength properties. As 

grouts with low water content without water reducer do not present enough fluidity in order to perform 

its correct injection, the use of water reducer seems indispensable.  
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