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Resumo

Esta dissertacdo centse na caracterizacdo quimioaineralégica de argamassas de terra
estabilizadas com produtos a base de sulfato de calcio, nomeadamentdéteatice sulfato de calcio
hemthidratado, com o objectivo de compreender 0 seu desempsifgioomecanico e, em particular,

a resisténcia a dgua liquida, os quais foram avaliados no ambito de outra dissertacdo de mestrado em
engenharia civil, realizada em paralelo

As recentes preocupacfes ambientais tém impulsionado a procura por materiais e Prdtica
construcao ecologicamente sustentaveis. O estudo de argamassas de terra tem grande interesse devido
as suas caracteristicas de baixa energia incorporada egiscoAcresce ainda a possibilidade da sua
utilizagdo em patrimonio edificado e arqueoldgicomo alternativa teoricamente mais proxima dos
materiais tradicionais/originais, de maior compatibilidade e estabilidade que outros materiais
modernos. No entanto, asrgamassas de terra sdo susceptiveis a desagregagdo quando em contacto
com agua liquiday que justifica o estudo de estabilizantes para viabilizar a sua utilizacao.

O presente trabalho surge inserido num projecto de doutoramento em Arquitectura, em, coisre
o desempenho de argamassas de terra para utilizagdo enquanto reboco. Neste elstgivouse uma
melhoria significativa no desempenho fisico e mecanico e resisténcia a agua liquida das argamassas de
terra estabilizadas com sulfato de célcio hémdratado. Face a esses resultados foi pressuposto uma
melhoria acrescida por substituig@leste estabilizante por anidrite 1l, uma vez que a sua hidratagéo da
origem a produtos com melhores caracteristicas de solubilidade e resisténcia mecanica.

Assim, asusceptibilidade a dgua das argamassas de terra,-sieas caracteristicas fisiguimicas
dos minerais argilosaso aglutinante presente neste tipo de argamassas. Através de técnicas analiticas
complementares caracterizarase diferentes argamassas derra: nacestabilizadas, estabilizadas
com 5, 10 e 20% de anidrite Il e 20% de sulfate@lcio hemhidratado, antes e depois de hidratacéo e
secagem.

Esta caracterizagdo permitiu concluir que a adicdo dos diferentes estabilizantes ndo conduz a
formacgé de novos compostos, observande apenas hidratacéo parcial da anidrite Il com formalgio
gesso e, a esperada, hidratacdo total do sulfato de célcio -hehlrdtado. Ndo foram observadas
melhorias no desempenho das argamassas de terra pela adicédo digealhjdb que pode ser explicado
pela reduzida hidratacdo deste estabilizante (ndo pentd a formacdo de presa) contrariamente ao
que se observa com a estabilizacdo com sulfato de calcio-dnaitado. Nestas foi possivel observar
uma organizacao ctalina devida a hidratacéo e secagem da argamassa. Desta forma, «engle a
adicdo @ sulfato de calcio henfiidratado é mais vantajosa que a de anidrite Il, melhorando o
desempenho mecénico e a resisténcia a agua liquida das argamassas de tentaibeicdo para o

aumento da sua durabilidade.

Palavraschave:argamassa de terra, anitk, sulfato de célcio henfiidratado, DRX{)-FRXED EIVTF
RTATG dTG, CDWEMELSES






Abstract

This dissertation focuses on the chemindheralogical stug of earthen mortars stabilized with
calcium sulphatédased productsspecifically anhydride 1l and calcium sulphate hemihydrate, in order
to understand their physical and mechanical properties, and their resistance when in contact with liquid
water. Theseroperties were evaluated in another master's dissertation in civijfireering conducted
in parallel.

The recent environmental concerns have revived the research about sustainable building materials
and practices. The study of earthen mortars is, therefof great interest for having low embodied
energy and for being argen product. These mortars may have added interest for the conservation and
restoration of architectural and archaeological heritage, theoretically closer to the traditional/original
materials, and as a more compatible and stable alternative than othedenomaterials. The earthen
mortars are, however, susceptible to degradation when in contact with liquid water, which justifies the
study of stabilizers to enable their use.

The presentissertation is part of a doctorate project in architecture, in pesg; about the physical
and mechanical performance of these mortars for its use as plaster. In this study, it was noticed a
significant improvement in the physical and mechanical prapsrand resistance to liquid water of the
earth mortars stabilised wlit calcium sulphate hemihydrate. It was proposed that the substitution of
this stabiliser for anhydrite Il would further increase these results, as products resultant from its
hydration have lower solubility and better physical and mechanical properties.

The susceptibility of earthen mortars was investigated, which is due to the physicochemical
characteristics of the clay minerals present in it. Through complementary analytical techniques
different earthen mortars were characterized: nstabilised, stabized with 5, 10 and 20% anhydrite I
and 20% calcium sulphate hemihydrate, before and after hydration and drying.

This characterization led to the conclusion that the addition of theediht stabilisers does not lead
to the formation of new compounds, dnto the partial hydration of anhydrite I, with formation of
gypsum, and the expected total hydration of calcium sulphate hemihydrate. No improvement was
observed in the performance dhe earth mortars by the addition of anhydrite Il, which may be
expldned by the reduced hydration and consequent rsmiting of this stabiliser, contrary to the
stabilisation with calcium sulphate hemihydrate. In these mortars it was observed the gafwdh
crystalline network due to the hydration and drying of the mortaihus, it is concluded that the
addition of calcium sulphate hemihydrate is more advantageous than anhydrite Il, improving the
mechanical performance and resistance to liquid waterhafse earth mortars and contributing to an

increase in durability.

Keywords: earth mortar, anhydrite, calcium sulphate heimjdrated, XDRJ-XRF, FTIRTR, TGATG
DSC, SEMDS/SE.
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Introducéo

A terra argilosa € conhecida e utilizada como material de construcdo pelo ser humancadesse
Historia [1]. E, nos dias de hoje, uma matdmiama indispensavel a uma grande variedade de areas
como, por exemplo, a cerdmica, a producao de tintas, a ctica@u a construcao [2].

Cerca de 30 % da populacdo mundial vive em estruturas a baserdeu com componentes feitos
neste material [3]. De facto, enquanto material de construcdo, a terra tem sido abundantemente
utilizada por todo o mundo desenvolvénrse, ao longo dos séculos, diversas tecnologias para a sua
manipulagdo [4]. Este matetig encontrado na forma de adohetaipd, tabique’ e argamassas de

assentamento e reboco, em estruturas arqueolégicB®. (1), historicas¢ vernaculas Kg. 2), ou

monumentis Eig.3) ¢ bem como em estruturas modernasig.4) [5].

3 4
Fig.1 Sitio arqueoldgico d¥ila Nova de S. Pedro [6].
Hg.2 Construcédo em tabique, Lamef4.
Fig.3 Torre albarrd do Castelo de Paderne, Albufeira [8].
Fig.4 Construcéo em taipa em Cercal, Alentgb

! Alvenaria de adobe técnica construtiva em que se utilizam blocos de teua sdo conformads e secos sem
cozedura para subsegute construcao de paredes [10].

2 Taipac técnica construtiva em que terra humedecida é compactada entre cofragenmaadeira em camadas
sucessivas para formar paredes [11].

3 Tabiqueg técnica construtiva em que umatestura de madeira é preenchida e revestida com argamassa de
terra [12].
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Uma argamassa de assentamentonteomo funcéo unir elementos sélidasomo tijolosou blocos,
para constituir uma alvenarid.3]. Uma argamassa de reboco tem como funcéo proteger as paredes de
desgaste, nomeadamente dano mecanico ou, se utilizada em exterior, dano provocado por agentes
atmosféricos como a chuva [14].

A utilizacdo de tea como material de construcdo teve o seu declinio com o advento da Revolucao
Industrial, que veio tornar o tijolo mais facilmente acessivel ao construtor. Mais tarde, o
desenvolvimento do cimento Portlanel a utilizacdo de ferro e aco vieram permitir a stoucdo de
estruturas mais robustas e de grande escala, sobrep@eds sua utilizacdo a da terra [15].

Porém, a crescente preocupacdo ambiental tem vindo a encorajar o estudo de materiais de
construcao gstentaveis¢ ecologicamente eficientes, reciclasgindopoluentes, naedxicos, etc.¢
voltandose recentemente ao estudo dos materiais em terra devido as vantagens que apresentam
a20NB  YI SN lcoma pordexenpldnbitgfigisicbr incorporacdo demento. Entre essas
vantagens destacasse: a sudaixa energia incorporadadr Capitulo 3, a sua abundancia, o seu baixo
custo, e as suas propriedades documentadas enquanto material capaz de melhorar a qualidade do ar,
funcionando como um captador pEigo de humidade, e servindo de amorteceduuffer, equilibrando
a humidade relativa e temperatura no interior das construc¢des [16].

A par das suas vantagens para uma constru¢do moderna sustentavel, a terra podera ter potencial na
reabilitacdo e conservag e restauro de patrimonio edificado, incluindotpp@oénio arqueoldgico [5].
Note-se que edificagbes histéricas e arqueoldgicas, de valor patrimonial incalculavel, totalmente ou
parcialmente construidas em terra sdo encontradas por todo o mundo, niumerbkcados pela
UNESCO em 2012 rdfeto que constitiem cerca de 20 % do Patriménio Mundial Cultural classificado
[17].

De facto,desde a 22 metade do século X@fgamassas de cimento tém sido utilizadas na reparacéo
destas construgbes, mas a sua comprovausompatibilidade com os materiais originais (p®x.,
elevada rigidez e impermeabilidade) tem contribuido para o desenvolvimento de novos danos [16].
Acresce, assim, ao interesse por argamassas sustentaveis, o desenvolvimento e optimizacdo destas
argamasas de terra para que respondam a conceliase daConservagédo e Restauro, em particular
aos conceitos de compatibilidagestabilidadee retratabilidade

O maior desafio para utilizagdo destas argamassas de terra em construcdo é a sua susceptibilidade na
presenca de agua liquida [16, 18, 19]. A sua dé&abao sera, assim, essencial para a viabilizagdo da
sua utilizacdo ndo apenas em ambientes interiores, mas também em ambientes exteriores.

Esta dissertacdo surge inserida no projecto de doutoramentoAdguitecto José Lima, sob
orientacdo da Prof Doutora Paulina Faria, sobre a estabilizacdo de argamassas de terras para
viabilizacdo enquanto reboco interior, eventualmente alargando a sua utilizagcdo para exterior
(argamassa sujeita a intempérie) em congio moderna. Neste estudo tém vindo a ser redliza
ensaios com adicdo de diferentes estabilizantes as argamassano a cal aérea, o 6leo de linhaca,
fibras vegetais, areia com diferentes granulometrias, etde forma a entender se estes melhoram o

seu desempenhéisico emecénico e resisténcia &éa liquida [18, 20, 21, 22, 23, 24, 25].



E aqui importante clarificar que uma argamassa de terra é composta por terra argilosa, com eventual
adicdo de areia e estabilizantemribém denominadosptimizadaes) [26]. Os minerais argilosos
presentes na terra funcionan como ligante natural (sem qualquer tratamento térmico), que, ao secatr,
aglomera todos os outros constituintes da argamassa (& Capitulo 2.)A areiag constituinte da
terra efou adicionadada mistura ¢ funciona como agregaddendo como objectivo reduzir a
percentagem ddigante presente de forma dimitar a variacdo dimensional (retrac¢do) da argamassa
durante a sua secagem. Os estabilizantes sdo adicionados em pequenas quantidades itmrdeintu
melhorar o comportamentdisicomecanico e a durabilidade da argamassa relativamenteeferida
susceptibilidade quando ernontacto comagua liquida. Estes materigiddem, no entanto ter a
desvantagem de aumentar a energia incorporada da argamaesiendo ter consequéncias na sua
sustentbilidade ecoldgica [5]. Esta questdo tem vindo a estimular a procura por estabilizantes de baixa
energia incorporada, reciclaveis e/ou que ndo interfiram significativamente no ciclo de vida da
argamassa e que nédterem as suas restantes qualidades [2@)].

Nesta dissertagdo pretenege contribuir para este estudo acrescentando informacdo sobre os
efeitos da adicdo de estabilizantes a base de sulfato de ddlsidfato de céalcio herdiidratado e
sulfato de céld desidratado (anidritell). Através da aacterizacdo quimicenineraldégica das
diferentes argamassas (com e sem estabilizantes) pretsadestabelecer uma correlagdo com os
resultados de ensaios mecéanicos realizados no ambito de uma dissertacéo comanzidaalelo por
Afonso Lino [27]. A carrizacdo das argamassas em estudo foi obtida através de técnicas analiticas
complementares: Micro Fluorescéncia de Raios X por Energia DispersiRaE[D), Difraccdo de Raios
X (DRX), Andlise Termograviméticend@alorimetria Diferencial de Varrimentd@, a sua derivada dTG,

e CDV), Espectroscopia de Infravermelhos com Transformada de Fourier pradiBfial Atenuada
(EIVFIRTA e Microscopia Electronica de Varrimento com Espectroscopia de Raiox X poraddisfeers
Energia no modo de Electrbes Secunua(MEVELSES). Pretendese ainda abordar o potencial deste
material para a area da Conservagdo e Restauro do Patriménio Edificado e Arqueoldgico e reflectir

sobre solugfes para garantir o seu ciclo de vidaogpob.

Parte A¢ Terra, minerais argilos®e a sua relacdo com agua

Com base numa revisao critica da literatura, nesta primeira parte da dissertacido preerakfinir
terminologia relacionada com o materidérra em geral, bem como, a terminologia ##dda
especificamente para o tipo de terrdilizado em construcdo, terra argilosa compreender a terra
argilosa a nivel quimico, com o objectivo de clarificar a sua susceptibilidade na presenca de agua
liquida; definir as caracteristicabave a que asrgamassas de reboco exterior e interiogvem
obedecer, tanto em contexto de construcdo coamconservacao e restauro; e, finalmente, com base
na literatura, avaliar os efeitos da adigdo de estabilizantes a base de sulfato de calcio em argamassas de

terra.



1. Terminologia

1.1 Terra

Bergaya e Lagaly [2], e mais recentemente Morbtasoto e AlonseAzcarate [28], referem que a
terminologia associada a matéiagNA Y I qedn® Ndddo derra, solo, terra argilosa, argila, minerais
argilosos, etcg ndo é cosensual. De facto, referem @aitores, o estudo das argilas é uma disciplina
recente datandese o seu inicio dos anos 30 do séc. XX. A sua utilizacdo em areas cientificas diversas
explica também como o entendimento ou o conceito de argilas varia de acordoo interesse que
representi para determinada area, significando diferentes aspectos para, por exemplo, a geologia, a
engenharia ou a industria ceramica. Consequentemente, vesficama enorme dispersao de
informacdo numa grande variedade de publicaggeConstruction and Buildinylaterials, Journal of
Cleaner Production, Geoarchaeology: An International Jouen@lpplied Clay Sciencestc.. A
constatacdo desta dispersdo originou a colec8&velopments in Clay Scienta qual participam
autores de difeentes areas cientificas nuntantativa de compilagéo e revisao critica da informacéo
relativa a terras.

Terraou solo engloba todos os sedimentos naturais produzidos por processos de meteorizacdo (a
desintegracao fisica e quimica de rochas) e/ou sedingéitapodendo conter, matériarganica [29].

Ciclos de meteorizacgéo, transporte e depésito das rochas, durante os quais ocorrem reaccgoes fisicas, de
desintegracdo, ou quimicas, de oxidag&o, hidratacédo, etc., explicam as diferentes propriedades e
granulometias encontradas nestes matais [29]. Notese que as particulas de terra sdo normalmente
classificadas de acordo com o seu tamanho, estando isto associado ao modo de meteorizagédo. Por
outro lado, a mistura de particulas de granulometria distinta asssca&o modo de transporte [29].

O termo argila é usado indiscriminadamente para descrever um mineral (minerais argilosos), o
tamanho de uma particula ou um tipo de rocha [2].

1.2 Terra Argilosa

A terra utilizada como material de construcéo, foco desta dias&o, denominge deterra argilosa
(doravy 1S RS&aA3IYIl RI GGSNNI ¢ 0 Oz2yvLkRadl SaaSyOAl f
pequena dimensdo formadas por reacgdes quimicas), contém também minerais associados
(nomeadamente areias formadas por desigtacdo), e, finalmente, fases associadaogristalinas,
amorfas, nomeadamente matéria organica) [2, 29]. De todos o0s seus constituintes, o minerais argilosos
sdo referidos como os compostos de uma terra que mais influenciam as suas propriedades fisico
mecéanicas, nomeadamente por conferirem piaistade hidratareme endurecerem por secagem sendo
esta a caracteristica que as torna relevantes enquanto material de construcdo e sendo, portanto,
importante compreender a sua composicdo e comportamento [2].

A formacdo deminerais argiloso® resultad da meteorizagcdo quimica das rochas e subsequente

sedimentacdo [29]. Durante os ciclos de meteorizacdo ocorrem reaccdes de oxidagdo, hidratagéo,
carbonatacdo e lixiviacdo devido a presenca de agua e acidos og@oicmeio envolvente Os
minerais de rocha &0 degradaise, depositaise, formar uma solucdo de gréos e cristalizar sob
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diferentes condi¢cbes de presséo e temperatura dando origem a novos minerais que podem ter arranjos
moleculares completamente disparesado ¢ 2 NA IA Yl A d € @H B @

Os minerais argilososig, portanto, estruturas complexas compostas por silicdtmsatadosde
aluminio, magnésio e ferro, normalmente, de estrutura planar (espessura reduzida em comparacao ao
seu comprimento ou didmetro). Estas estnas, denominadas filossilicatasd F A b Brégofdon
m.q. folha, apresentam elevada &rea superficial especifica sendo o seu comportamento essencialmente
GA2OSNY I R2¢ LN FSYysYSy2a 202NNBydSa ylI &dzZISNFNO.

2. Minerais argilosos

A estrutura critalina destes minerais baset® em dois tips de unidades estruturais: unidades
tetraédricas (TL SY 1jdzS ljdz2t GNRB t G2Y2&a8 RS 2EA3IASYA2 aSyoOl LA
ferro (p. ex. Sig), e unidades octaédricas (Q)em que um atomo de aluminiderro ou magnésio é
Sy OF LJadzA  R2¢ LINJ aSaa RS 2Ex3)Figs 29, 300813 NHzLJI2 & KA R

@ Hidroxilo
Silicio, Aluminio ou Magnésio
Oxigénio

® Aluminio, Magnésio ou Ferro

Fig.5 Folhas de nidades tetraédricas (T) e unidades octaéds¢O) (adaptado de [29]).

As unidades tetraédricas estéo ligadas a outras adjacentes, partilhando trés dos oxigénios (oxigénios
basais), formando uma folha 3hge) de padrédo hexagondFig.6). Os vértices lies (oxigénios apicais)
estdo direccionados para 0 mesmo lado da folha [30]. As unidades octaédricasdigmmalmente, a
unidades adjacentes, formando folhas O hexagonais ou psewg@gonais, observaneke duas
topologias distintas dependendo da posicéio grupo OH; ao longo da arestaci§ ou ao longo da
diagonal {rans), (Fig.6) [30]. A area superficial destas folhas é elevada, relativamente a sua massa,
sendo que as forgas presentes na sua superficie séelagjaom maior influéncia nas propriedades e

comportamento dos mineraiargilosos [32].

\ d 6 ® [ ] 7
Fig.6 Folha tetraédrica (T) e folha octaédrica (O) (adaptado de [30]).
Fig.7 Sobreposicdo de foas T e O (camada TO) (adaptado de)[31]
Estas folhas formam estruturas planares anisotropicas distintas que se sobrepdem formando

camadas layerg (Fig. 7). As dimensdes laterais destas folhas T e O séo diferestiservandese



distor¢céo da folha T por rotagamgation), compressaoflattening) e desviot{lting) de forma a igualar
as dimensdes da folha O [30].

Existem doistipos de camadas: camada tetraédrgetaédrica (TO), e camada tetraédrica
octaédricatetraédrica (TOT)Hg.8). As camadas TO tém como unidade fundatake(que se repete)
seis octaedros (quatrois doistrans) e quatro tetraedros, as camadas TOT repetem unidades de seis
octaedros e oito tetraedros [30

1% .
f
) |
O e -
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Fig.8 Camada TO e TOT (adapta.do de [31)).

Nas camadas T@ ligacao entre a folna T e a folha O é feita pelos oxigénios apicais da folha T
(oxigénios sdo comuns a estrutura tetraédrica e octaédrica). A ligagBoaamadas TOO é feita por
pontes de hidrogénio entre os grupos OH da unidade O e os atomos Bagaigyénio da unidade T da
camada adjacentd~g.9) [31]. Nas camadas TOT, a ligacédo entre folhas ocorre gama®rma, sendo
que osoxigénios apicais de ambas as folhas T estédo orientados para a folha O [30].

As ligacbes entre camadas -TO por pontes de hidrogénio sdo bastante fortes resultando num
espaco entre camadas reduzido e sendo muito dificil separaémss agregados formaddconjuntos
de camadas sobrepostas). Este é 0 caso das caulinites, que apresentam uma estrutura TO e apresentam
como caracteristica a relativa estabilidade, resufanuma dificuldade na incorporagdo de 4gua entre
folhas e numa wéacdo dimensional rediga [29, 33].

A ligagéo entre folhas pode resultar numa estrutura de carga neutra ou negativamente carregada.
Carga neutra observse quando a folha O contém dois octaedros com catides trivalentes
(normalmente AY ou F€") e um espco livre no terceiro daedro ou catides divalentes em todos os
octaedros (normalmente Pee M), e, quando a folha T é totalmente constituida por silica [30]. Isto

verificase essencialmente nas camadas de estrutura TO [31].

/ o ; A . 4 A _ Catides
) ! s
= < . /, J o l . . ‘ / permutaveis
CRERN / / \ 10 \‘ﬂ 2 il
= o ./,/,. T '_\\ B » ¥ ‘“\, -’ ’ Q Agua de
c lf_rlizntesl d,e D D e Catl?es , g, g ‘ € ( #® |intercalagdo
\ /" hidrogénic —=—————-> permutaveis ® -
T/ imatne G A4, gy
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Fig.9 Agregado T O e agregado TAOT (adaptado de [29]).
Fig.10Intercalacéo de catides e moléculas de dgua na ligacadal 0D {adaptado de [3]1]



Carga negativa ocorre quando se verifica substituicdo isoradditio nas folhas T como nas folhas
O (Fig.10) [30]. Este € o caso das estruturas TOT. Por substituicdo isomorfica esteadebstituicao
de um catido da rede cristalina por outro de carga semelhante ou inferionendéio semelhante [31].
Noted S 1jdzS yI NBIFfARIFIRSY Saidl aadowaildAlddAicecnz2é yn?2
rede cristalina data da sua formé [32]. A substituicdo isomérfica na folha T acontece sobretudo com
a troca do catido &ipor APt e, por vezes, por Fe Na folha O, as substituicdes ocorrgor
substituicdo deAP* por Mg*, Fé* ou Fé". Estas substituicGes isomorficas parciais folisas T e/ou O
ddo origem a uma rede com excesso de carga negativas, que torna as speldE camadas TOT
bastante reactivas. A carga superficial negativa destas camadas é compensada pela adsor¢éo, entre
folhas TOITOT, de catides presentes no meiaasp envolventeKig.9 e Fig.10) [29, 31, 3334]. Estes
catides compensadores de carga, denominados permutagethéngeable catiofsndo pertencem a
estrutura cristalina (podem ser substituidos por outros) e sao responséaveis por diferentes propriedades
supericiais que vao depender da naturezaendidade dessa carga [2, 31]. As ligacbes entre camadas
TOT sao, portanto, bastante fracas em comparacdo com as observadas entre camadas TO [29]. Este é o
caso das ilites, e montmorilonites que apresentam uma esteut®T, de maior area superficial e com
diferencas de carga que conferem maior susceptibilidade a reaccdes entre folha3OTOT
nomeadamente incorporacdo de agua entre camadas resultando na expansibilidade destes minerais
[33].

Note-se que é a presenca deatibes permutaveis que confere aos minerais argilosos as suas
caracteristicas hidrofilicas. Estes catides, caracteristicamente hidrofilicos, sdo adsorvidos entre camadas
e agregados, no entanto, podem apresentar carga posixeedente apoOs satisfazer sauperficie
negativa das camadas, sendo a sua carga atenuada pela sua associa¢gdo a moléculas de dgua. Uma vez
adsorvidos nos espacgos entre camadas ou entre agregados, olsgeruen incremento da sua
capacidade de adsor¢céo de aguautras moléculas hidratad [31, 35].

Este fendbmeno de ocupacdo reversivel de diferentes espécies nos espacos entre camadas e
agregados de minerais argilosos é denominado como intercalagéercg@lation (Fig. 10). Esta
intercalacdo, norralmente por adsorgéo, pode dar origem a expansaee(ling dos minerais argilosos,
observandese macroscopicamente nterra, pelo aumento da distancia entre camadas ou entre
agregados [31]. Esta distancia pode aumentar infinitamente, ocorrendo primeitantetaminacao
(delaminatior), em que se observa separacdo das varias camadas dos minesisnde ainda existe
algum grau de interaccdo entre as camadas e alguma orientacdo cristalina, e, depois, exfoliagdo
(exfoliatior), em que h& uma inexisténcia detdracgdo entre as camadas que se tornam moveis,
difundindo-se aleatoriamente na agua liquida [2, 31]. Este comportdmeén observavel a escala
macroscopica, verificandee a desagregacédo da terra (e das argamassas de terra) quando em contacto
com &gua ligida. Esta capacidade de adsorglEssorcdo explica, ainda, o excelente desempenho das

argamassas relativamente a reggdio da humidade relativa no interior de edificios.



3. Estabilizacdo de argamassas de terra

3.1. Caracteristicas das argamassas de terra
As caracteristicas de uma argamassa devem ser ditadas pelos requisitos associados a sua finalidade
na construcdo, depelendo do contexto especifico em que serd aplicada na obra. Na concepgéo ou
designde uma argamassa devem ser, assim, identificadasrastedsticas vantajosas e desvantajosas
para o seu bom desempenho de acordo com a sua funcéo e seleccionados oaimgtexrimelhor se
adequam a esse perfil. Para este projecto, e com base nas caracteristicas nomeadas por Lima e Faria
[23], os requisitosdentificados como essenciais para uma argamassa a utilizar como reboco exterior ou
interior e que se adequam a sudlizacdo na conservacédo de patriménio edificado, sao:
i Estabilidade face a agua liquida
Como referido anteriormente, a terra sofre desaggedo em contacto com agua. Por conseguinte,
as argamassas de terra sofrem a mesma desagregacao por accao estatiraeonspo resultante da
sua exposicao a chuva (ou outras formas de contacto com agua).
1 Capacidade higroscopica e permeabilidade ao vdpaagua (quando aplicada em interior)
Aterra (e as argamassas de terra) tem a capacidade de actuar boffer de humidade relativa,
atenuando variagdes extremas no interior de uma construgdo por adsoesspr¢do de vapor de
agua. Esta caracteristicantribui para o berrestar/a salide dos ses ocupantes [23], bem como para a
preservacdo de objectos sensiveis a flutuagbes de humidade relativa como sejam obras de arte em
museus e edificios similares.
I Estabilidade dimensional
A argamassa de terra ndo desefrer grande variagdo dimensional dutara secagem de forma a
garantir aderéncia ao suporte e evitar fissuracéo.
1 Resisténcia mecéanica adequada ao suporte
A resisténcia mecanica de qualquer argamassa de terra deve ser adequada a dos materiais de
suporte ndo devendo nunca ser superior, masaahte para garantir a sua durabilidade face as acc¢des
a que esta sujeita na construcao.
1 Resisténcia a erosdo a seco
Esta caracteristica esté estreitamente ligada a resisténcia mecanica da argamassa, ja gtende pr
que esta seja capaz de resistir ndo apenas a acgfes estéticas, mas também a erosdo mecanica
associada, por exemplo, ao vento (abrasao).
1 Baixa energia imrporada
O conceito deenergia incorporadaremete para a energia necessaria para a obtencdo de
determinado produto. Assim, para esta grandeza contribui a energia necessaria para extraccao do
composto base, a energia necessaria para a sua purificacao refzafdrmacéo e a energia necessaria
para a sua distribuicdo/transporte [36]. A terra e as argssas de terra sdo materiais de construcéo de
baixa energia incorporada uma vez que apenas sofrem desterroamento e penereicdo e que a energia

de distribuicdo/transporte serd reduzida por poder ser extraida e utilizada localmente. Conskelera
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portanto, asargamassas de terra como materiais mais ecoldgicos que outras argamassas modernas
[23].

A estas caracteristicas essenciais identificadas para argamassasadeatarconstrucapacrescem
especificidades relacionadas com os conceitase de Conservacdo Restauro, nomeadamente:

compatibilidadecom materiais originaisgstabilidadequimica e fisio-mecéanicae retratabilidade do

tratamento [37]. As argamassas d&ra vao, teoricamente, responder a estes critérios, esperaselo
que sejam compativeis com negiais de construcao tradicionais (muitas vezes eles proprios a base de

terra), quimica e fisicamente estaveis (apds secagem) e ndo impedindo tratamentos.futuros

3.2. Estabilizantes

Nas argamassas de terra é possivel atribuir, ou atenuar, caracterigtiease identifiquem como
vantajosas ou desvantajosas pela adicdo, em pequena quantidade, de estabilizantes, que vao alterar
essas caracteristicas e, assim, pérmuma adaptagdo da argamassa a diferentes problemas ou casos
especificos. Notse, no entanto que é expectavel que estes compostos estabilizantes alterem nao
apenas as caracteristicas desejadas, mas influenciem também outras caracteristicas.

Diversosmateriais ttm vindo a ser avaliados para estabilizacdo das argamassas de terra sendo as
cais, 0 gsso, 0s 6leos, 0s cimentos e as fibras naturais 0s compostos mais comummente referidos em
bibliografia (Tabeld no Anexol). A revisdo desta literatura revelou n&o existir relacdo entre os
estabilizantes adicionados e a finalidade na construgédo (usadaiiminadamente para construgéo
em adobe, taipa ou como argamassa). Da mesma forma, esta reviséo revelou que todos asta@omp
estabilizantes identificados sdo adicionados com vista ao incremento da resisténcia das argamassas de
terra face a agua ligda (ex. [16, 38, 39]) com excepcdo da adicdo de fibras naturais, que terd como

objectivo incrementar a sua resisténcia mecaniex. [23, 40]).

3.3 Estabilizantes a base de sulfato de célcio

No ambito deste trabalho é util resumir as principais caradtesis conferidas as argamassas de
terra pela adicdo de estabilizantes a base de sulfato de cdl@o Anexo Il para restarde
estabilizantes)

Na bibliografia, o termgessonem sempre é esclarecido: Mattone e Bignamini [41], Lima, Correia e
Faria [20] d.ima, Ferreira e Faria [18] referem a utilizacdo de gesso-higinsitado, Ashour et al. [42] e
Zak et al. [40] ndo especifiteo estado de hidratagdo dwoduto utilizado nas suas argamassas.

Segundo Lima, Correia e Faria [20] e Lima, Ferreira e Fdria [itBizacdo de sulfato de calcio hemi
hidratado contribui para 0 aumento da resisténcia mecéanica, da resisténcia a gmsabrasao e da
aderéncia ao suporte (observande maior coesdo superficial que em argamassas nao estabilizadas).
Zak et al. [4pparecem contradizer este ponto, referindo que a adi¢cdo de gesso levou a diminuicdo da
resisténcia & compressao das suasaargssas. E preciso notar, no entanto, que este artigo néo clarifica
qual o tipo de gesso e em que percentagem foi adicionado aregsa, ndo sendo possivel esclarecer

esta questao.



Lima, Correia e Faria [20] e Lima, Ferreira e Faria [18] referem quefa aéi sulfato de calcio hemi
hidratado diminui a taxa de retrac¢ao, reduzindo a probabilidade de fissuracdo da argamassa durante a
secagem. E referido o ligeiro aumento da permeabilidade a agua liquida (absorcdo de 4gua sob baixa
pressdo e por capilaridal, associado a uma menor degradacdo da superficie da argajmasseja,
um aumento da sua resisténcia a agua. Com efeito, aordadmtdo que sucede com a argamassa de
terra ndo estabilizada, a degradacgéo da superficie é quase inexi§iSite

Como desantagem negligenciavel deste composto é referida uma diminuicdo da capacidade de
adsorcdedessorcdo, mantendo, no entanto, a camgae de regulacdo da humidade relativa
interior/exterior [23].

As vantagens listadas e a sua reduzida energia incorporatifecgm um estudo mais aprofundado
dos compostos a base de sulfato de calcio enquanto estabilizantes de argamassas de terra. Neste
estudo, foi considerado também muito importante avaliar a possivel interferéncia da adicdo dos

compostos a base de sulfato délcio no caracter ecoldgico e citde-vida da argamassa.

Parte Bq Trabalho Experimental

Nesta segunda parte € descrita e jtisida a metodologia desenvolvida com vista & caracterizagdo
guimica e fisica das argamassas de terra aditivadas com daliliesintes a base de sulfato de célcio: o
sulfato de calcio herdiidratado (CaS(,5H0) e a anidritdl (CaSG).

4. Critérios @& escolha do estabilizante

A substituicdo do sulfato de célcio hefmdratado por anidrite Il enquanto estabilizante da
argamassa de terra teve como critério principal o facto do produto final resultante da hidratacdo da
anidrite 1l ser mais denso e menpseroso que o produto finaliiratado do sulfato de calcio hemi
hidratado, resultando numa menor solubilidade em &gua, maior densidade e maior resisténcia
mecanica [43, 44, 45]. Seria, portanto, expectavel que com a adicao de anidrite Il se obteriam snelhore
resultados tanto a nivel etanico como na resisténcia face a agua liquida.

O sulfato de célcio surge com diferentes niveis de hidratacdo, apresentando estruturas e
caracteristicas distintas: gesso ou sulfato de calciuditatado (CaS£2HO0), sulfatode calcio hemi
hidratado (C&Q.0,5H0), e anidrite ou sulfato de calcio desidratado (CaS estado desidratado o
sulfato de célcio tem diversas fases, nomeadamente anidrite Ill, também designada como anidrite
solavel, e anidrite 1l, também designadanto anidrite insolGvel. Sedo gesso a fase mais comum na
natureza, as restantes fases sdo normalmente obtidas por calcinacdo a diferentes temperaturas [48]
(verTabelal).

Os pricipais produtos disponiveis no ncedo como materiais de construcdo sao o sulfato de calcio
hemthidratado e a anidrite 1l que, quando misturados em 4gua hidratam totalmente para gesso, no
caso do sulfato de célcio hetidratado, ou parcialmente, no casta anidrite Il. Os dois produtos
finais apresentam caracteristicas divergentes sendo, como referido anteriormente, o gesso obtido da

hidratacédo do sulfato de calcio hefmidratado bastante poroso, apresentando menor dureza e menor
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resisténcia mecéanica e @&gua liquida quando comparado coanmistura da hidratacdo parcial da
anidrite 11 [43, 44, 45].

Tabelal Temperatura de calcinagdo para preparagdo de diferentes estabilizantes.

Estabilizante Temperatura{C) Referéncia
Sulfato de calcibemihidratado 80-180 [46]
Anidrite 1 300-900 [46]
Cal aérea ~ 900 [47]
Cimento > 1400 [47]

Outro factor que levou a escolha de estabilizantes a base de sulfato de céalcio-peendm a sua
baixa energia incorporada comparativamente a outros aditivos. De facto, embora osaisatebase
de sulfato de célcio utilizados neste trabalg@nidrite Il e sulfato de calcio herhidratado ¢ sejam
obtidos por calcinagdo de compostos hidratados, estas temperaturas sdo bastante baixas relativamente
as utilizadas na preparacédo de outrostereis como a cal aérea ou o cimento, requerendo, portanto,
menos errgia durante a sua producdo. Nabelal observamse os valores de calcinagdo necessaria
para a preparagdo de diversos estabilizantes, confirrne®d & baixas temperaturas de calcinagdo

para preparacdo dos compostos de sulfato de calcio.

5. Design Experimental

5.1. Materiais
i  Argamassa de terra (RM)
Para esta experiéncia foi disponibilizada uma argamassa de terdopefdacomercializada pela
Ea. ! wwh Engd®Universal S 1jdzS O2yaAraasS ydzylk YAaddaNI RS

mm) e palha cortada (<10mm). Esta terra, proveniente do Barrocal Algarvio, € rica em ilite, que

apresenta bom equilibrio entre estabidide dimensional e iroscopicidade [21, 24, 49].
1  Sulfato de calcio henfiidratado (G)

O sulfato de célcio henrhiidratado (G) foi disponibilizado pela empresa SIVAL, sendo comercializado
O2Y@esst Yyl F2NXI RS Ll YAONRBYAIT DKRZ1 ZmB NREEA ny X& |
[50].

1  Anidrite Il (A)
I FYARNARGS LL o6!'0 F2A RAALRYMMMeAd | REY RISt 2 0 BARE

desidratacdo a 4000C°C de gesso natural e apresentando 98épureza [51].

5.2. Amostragem

Foi feita arecolha de amostras dos trés compostos em po utilizados na formulacdo das argamassas,
antes de qualquer processo de mistura ou hidratacdo: RMI, GI1100 e Al100.
Foram também recolhidas amostras, apds hidratacdo e secagem, dos sete provetes sobre tijolo (com

auxilio de uma serra manual) realizados para avaliagdo do desempisibomecanico das
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argamassds Trés destes provetes foram preparados adicdo de dgua a RM, A e G em quantidade
necessaria para formacdo de uma pasta trabalhdvel (trabalhabilidade avatiad ensaios de
espalhamento) e deixados a hidratar e secar. Os outros quatro provetes foram preparados por mistura
de RM A e G, em diferentes racios, com adicdo de 4gua e deixados a hidratar e secar [27]. Foram,
portanto, recolhidas amostras dos trésopetes sobre tijolo de cada composto individualgamassa de

terra RM, anidrite 11A100 esulfato de calcio heridratado G100) e dos provetes de argamaska

terra RM) estabilizadecomanidrite Il @) a 5, 10 e 20 % (RM_A5, RM_A10 e RM_A20 respectieajne

e sulfato de calcio herdiidratado G a 20 % (RM_G20), apds hidratacdo e secagem.

As amostras dos compostos individuais foram recolhidas dos produtos éamgeé da hidrataca®
depois da hidratacdo e secagem para identificacdo de alteracbes gaimifisicas resultantes desse
processo de hidratacdo e compactacdo. Da mesma forma, as amostras individuais recolhidas dos
provetes servem como base para comparacao e identificagdaltdracbes quimicas mineraldgicas
nos provetes estabilizados. A vai@a d teor de anidrite Il vai permitir observar se o aumento desse
estabilizante tem consequéncias nas caracteristicas quimicas e fisicas dos provetes. A amostra aditivada
a 20 % desulfato de calcio hervidratado serve para comparacédo directa com a anacaditivada com
anidrite Il em percentagem semelhante.

Todas as amostras foram acondicionadas em sacos de polietileno (MiniGrip®) de forma a reduzir o
risco de contaminacdo e altaréo por exposicdo a alteracdes de humidade relativa. E preciso notar
também que para o provete RM_G20, durante a preparacdo da pasta, foi adicionado retardador de
LINS Blast Rétard BE Yy LISNOSy Gl 3SY NBO2YSY RE¢GOR % HaGtalzZe FI 6 NA
sulfato de calcio herviidratado) [52] para estender o tempo deabalho na conformacdo dos
provetes. Nas campanhas anteriores realizadas por Lima (e mencionadas no capitulo 3.3), ndo foi
adicionado retardador de presa as argamassas estabilizadasalfato de calcio henfiidratado. Nao
foram, no entanto, verificadas ltaracbes no desempenho fisioeecénico das argamassas com
propor¢cdes semelhantes (comparaveis).

A Tabelall pode ser consultada para verificagdo dos racios volumétricos e massa pesada na
preparacdo de cada amosttaA quantidade de agua adicionada foi determinada empiricamente para

garantir a sua trabalhabilidade (através de ensamgspalhamento).

4 Estes provetes foram preparados aplicando uma camada de argamassa com cerca de 20 mm de espessura sobre
tijolo furado simulando rebocos.

5 Note-se que a massa (g) necessaria pardifssentes misturas foi calculada a partir do volume {cpara

satisfacdo do racio volumétrico. P. ex.: para RM_A5, para uma mistura total de 25¢D0rfo) séo adicionados

2400 cnd (95 %) de RM e 120 éifb %) de A. A quantidade (g) necesséria faidatla multiplicando a massa

volimica (cr) pela baridade (g/cf) dos compostos. P. ex.: 2400%e RM correspondem a 2400 ém1,414
g/cm®=3393,6 g de RM. A baridade (massa vollmica de materiais granudasesdnstituintes foi determinada
experimenalmente [27].
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Tabelall Composi¢cdo dasnaostras (dados cedidos pelo Arquitecto José Lima).

Argamassa de terra Sulfato de célcio . .
Identificagéio (RM) hemihidratado (G) Anidrite 11 (A) Agua
% g % G % g g
Argamassa RM 100 3393,6 - - - - 628,6
deterra RMI 100 - - = - - -
Sulfato de G100 - - 100 (saturag&o) - - (saturagéo)
célcio hemi
hidratado GI100 - - 100 = - - -
I A100 - - 100 873,1
Anidrite Il AIL00 - - - - 100 - -
Argamassa RM_G20 80 3393,6 20 320,3 - - 673,5
de terra RM_A5 95 3393,6 - - 5 116,5 628,6
estabilizada RM_A10 90 3393,6 - - 10 233,0 638,6
RM_A20 80 3393,6 - - 20 465,9 688,5

5.3. Metodologia Analitica

Para entender de que forma as caracteristicas quimicas e mineraldgicas das argamassas de terra tém
sido estudadas, foirealzada uma revisdo de literatura das técnicas analiticas utilizadas
caracterizacdo de argamassas de tetgutras argamassas tradicionais e de tempas si

As técnicas de DRX, MEV, FRX e TG foram as técnicas analiticas identificadas como as mais
comummente aplicadas para caracterizagdo de terras e argamassas déveriabela 3 no Anexp
Observouse,no entanto, que a aplicacdo destas técnicas teve como objectivo a identifiGapéiori
dos constituintes da terra (em pd) que seriam base da argamassa em estudo, ndo apresentando
informacgdo sobre alteragbes apOs mistura com aditivos, hidratacdo ey@mcdas argamassas. De
facto, enquanto a identificacdo dos materiais € realizada com auxilio destas técnicas analiticas, a
apreciacao do desempenho das argamassas ap0s hidratacdo e secagem é feita sobretudo através de
ensaios mecéanicos. Como excepgdo dmancionarse 0 recurso pontual a analises de MEV para
observacdo de alteracdenicroestruturais nas argamassas, por exemplo, por Pinto et al. [12] e Eires,
Camdes e Jalali [38].

A analise a bibliografia permitiu, assim, concluir que a informagédo obtidaést de técnicas
analiticas raramente foi utilizada para explicar ou relacionar o desempenho mecéanico das argamassas
apos hidratacéo e secagem com possiveis alteracdes fisicas e quimicas na sua microestrutura.

Com base na analise da literatura foram idBoadas as técnicas deRRXED, DRX, TG, dTG e CDV,
EIVFIRTA e ME¥EDSES como essenciais e complementares para a caracterizagdo das amostras em
estudo e elucidar sobre a natureza dos mecanismos responséaveis pelas alteragées no desempenho
mecéanico dasrgamassaskoi aindgpensadoum ensaio fisico expedito para avaliagdo do desempenho
das argamassas quando em contacto com aduatilidade destas técnicas analiticas é explorada de
seguida. A preparacao de amostras e as condi¢cdes de analise podepnsttadas no Anexdll.

A técnica analitica de DRX permite a caracterizacdo mineraldgica (identificagdo qualitativa de
compostos cristalinos) presentes em terras e argamassas, homeadamente ligante e agregados. Permite

ainda identificar a formacéo deovos conpostos cristalinos pela adi¢cdo dos estabilizantes a argamassa.
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E comum efectuar anélise de fraccdo global (agregado + ligante) e fraccéo fina (ligante) das amostras,
sendo que com fraccdo fina se obtém resultados mais claros relativos a fratig@oeaesponsavel
pela susceptabilidade a agua mencionada no Capitulo 2.

A andlise fFRXED permite garantir a inclusdo de qualquer informagdo sobre compostos nao
cristalinos nao identificaveis pela analise de DRX (desde que com numero atdmico acimaRkrdNa
esta andlise foi utilizado um equipamento depalise. Sendo a area de analise inferior & desejada para
andlise de terras e areias (mistura heterogénea de varios compostos, com diferentes volumetrias),
foram realizadas vérias leituras de formaaaiamtir representatividade.

As andlises TG e dTG permitem efectuar a quantificacdo dos compostos presentes nas terras ou
argamassas por decomposicdo térmica. A andlise por CDV permite ainda identificar as transformactes
sofridas pelos compostos presenteisicluindo transformacgdes sem perda de massa, através de
alteragbes no fluxo de calor. Para clareza na apresentacédo de resultados, ndo serdo apresentados os
resultados de dTG que podem, no entanto, ser consultados no A¥exo

A técnica de EIVFRTA permiteesclareer sobre a presenca de compostos fwiistalinos nas
amostras e elucidar sobre a formacdo de novos compostos aquando da adicdo dos estabilizantes a
argamassa de terra, ou seja, se dessa mistura ocorre reac¢io quimica entre VArios conipostos.
necessarioreferir que os resultados obtidos com a técnica ATR estdo sujeitos a deshiftg € a
diferencasas intensidades relativas das bandas [53].

A andlise por ME¥DS/B as Unicas realizadas em amostras de superficie fracturada, permite
observar detalhadaente a microestrutura e a morfologia dos cristais a estrutura de terras e
argamassas formadasrealizar adentificacdo elementar das diferentes particulas observadas.

O ensaio fisico expediteealizado permite avaliar visualmente e fiema imediata odesempenho

comparativodasdiferentesargamassas

6. Resultados e Discussao

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos na parte experimental do
trabalho. Primeiramente apresente a caracterizacdo dgzodutos en po e apds hidraigdo e
secagem (anidrite Il, sulfato de calcio hdndratado e argamassa de terra), seguirsip a
caracterizacdo das argamassastabilizads apds hidratacdo e secagem. Por fim, disesetea
correlacdo entre estes resultados de caraaacfo quimica e mémaldégica e os resultados de
desempenhofisicomecéanico, nomeadamente de resisténcia ao contacto com agua liquidea
tabelaresumodos resultados de caracterizaggode ser consultada nho Anexo IV.

Tabelalll Descricdo das amostras

Amostra Descrigcédo
Produtos iniciais (em po)
AI100 Anidrite Il, antes da hidratacdo
GI100 Sulfato de calcio hentiidratado, antes da hidratagdo
RMI Argamassa de terra, antes da hidratacao
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Produtos apds hidratacdosecagem

A100 Anidrite Il, ap6s hiratacdo e secagem
G100 Sulfato de calcio hentfiidratado, apés hidratacéo e secagem
RM Argamassa de terra, apb&dratacdo esecagem

Argamassa de terrastabiliada com anidrite Il a 5, 10 e 20 %, apoy

RM_A5/10/20 ) ~
hidratacdo e secagem

Argamassale terraestabilizadacom sulfato de calcio henhiidratado

RM_G20 a 20 %, apos hidratacéo e secagem

6.1 Caracterizacdo dos produtos em p6 e dos produtos apds hidratacdo e secagem
6.1.1. Anidrite Il em p6 e apb&lratacao e secagemAl100 e A100
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on | ".. -
E 0 I A 1 VA R L _L | Al e e A A A
S 12000 A
()
10000
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2000 R 1/ Q A
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10 9 8 7 6 5 4 3 2 1
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Fig.11 Difractograma DRX das amostras Al100 e A100.

Os difractogramas obtidopor DRX as amostras Al100 e Al1GUg.(11) permitiram a clara
identificacdo de anidrite em ambas, embora se constate umemguantidade de gesso na amostra
A100 (através da observagdo da intensidade relativa entre picos de amjdkitee gessa; G), como
expectavel, confirmando a hidratacdo de parte da anidrite 1l durante a preparacdo da pasta para
conformacéo dos provetes-oi ainda identificada a presenca de quartzo {8iQ) e, possivelmente,
rutilo (TiQ ¢ R).Estes compostogm quantidades vestigia&o comuns como impurezas da matéria
prima[54, 55].

As analises por-gRXED (A100)Hig.12) permitiram a identificac@o deatrio e enxofre, associados a
presenca dos compostos a base de sulfato de célcio. N&o foi identificado silicio, podendo-assaciar
este facto a utilizacdo de equipamento de microanalise (com area de eamétiszida e incapaz de
analisar uma area repreatativa da mistura heterogénea), pela pequena quantidade na amostra, ou
pelo seu pelo baixo niamero atémico (intensidade dos picos é dependente do nimero atdmico). A
possivel presenca de titanio, esperadagpilentificacdo de rutilo por DRX, ndo pbde slaramente
ARSYUGAFAOIRIF aSyR2 @AaN@St dzy LIAO2 YdzA G2 L2 dz02
logaritmica. Esta técnica permitiu acrescentar aos resultados de DRX a identificagdo de estroncio
ferro, ambos elementos comuns como impurezas rdatériaprima natural, por exemplo, celestite
(SIS S K S YAe@)A[34E A $ul ndo identificagdo por DRX podera estar relacionada com a
pequena quantidade observada na amostra.
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Fig.12 Analise JFRXED da amostra A100.
Fig.13 Espectro d&EIVFIRTA da amostra A100.

1150

~A 1014

D876

__ A/G673

A analise por EIVIRTA (A100) Hg. 13 e Tabela IV) permitiu a identificacdo d bandas

correspondentes a anidrite (A) e ao gesso (G). A presenca de quartzo podera estar camuflada pela

banda a 1096 crhda anidrite. E possivel a presenca de dolon@aMg(Ce).¢ D) na amostra, sendo

identificadas bandas caractsticas, mas de baimtensidade.

TabelalV Atribuicdo de bandas EI\VARTTA para compostos da amostra A100.

Composto Banda ¢nrY) Atribui¢do Referéncia
2136 Overtoneq{SQ)
(1148 73(s0)
Anidrite 1095 3(s0) [62, 63
1014 M(s0)
673 Ms0)
. 1453 5(c03)
Dolomi
olomite 876 (Co3) (691
3522 e 3393 NoH)
2136 Overtoneq{SQ)
Gesso 1685 e 1623 L (oH) [62, 63]
1095 3(s0)
673 M(s0)
(Quartzo) 1080 (tedrico) 5(si0) [64]
T(°C) T{°C)
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
0,0 0,00 0 : 0,0
N
0,5 L
-0,25 -1 { -0,2
-1,0
0,50 — 2 04 -
-1,5 £ £
3 f_ 3 f_
Z_‘. 2,0 075 F Z—‘ 3 06 3
pt = = 2
2,5 1,00 o » -0,8 S
3,0
-1,25 5 10
-3,5
—CDV —CDV
-4,0 -1,50 -6 1,2

Fig.14 Andlise TG/CDV da amaestAl100 e A1006.

6 Os dados de TG foramormalizados para percentagem dividindo os valores pela massa iniciainj#ssa
perdida/massa iniciat 10Q.
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A interpretacdo dos resultados obtidos por TG e CDV para as amostras Al100 €igl1Dg) (
permitiu confirmar a presenca de sulfato de caltidratadopela perda de massa registada entre 100
200°C (a amarelo n&ig. 14) correspondente a reaccado endotérmica (com maximo a°Gp@le
transformac&o do gesso em gesso hdmdiratado e gesso henhidratado em anidrite Ill, conforme as
Equacbes la e 1b. Obsers&atambém uma ligeira defonacdo em CDV entre os 38100°C (a coide-
rosa naFig.14) que podera corresponder a transformacdo da anidrite Il em anidrite Il, conforme a
Equacad.c [56, 57, 58].

CaS@2HOT /| 4D,5H0s) + 1,5HOg) (a)
CaS@0,5HOT / | a4fyhll) + 0,560) (b)
CaS@Qs0 L L LU agi(I)(c) { h
Equacao 1 a, b eccTransformacéo do gesso em anidrite 1l [56, 57, 58]

T(°C)
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Fig.15 Comparacéo dos resultados de TG das araesAl100 e A100.

A comparacao entre os graficos de perda de maBgal5) permite constatar que esta é maior na
amostra A100 do que na amostra AlI100 representando, respectivamesrtea de 1,9 % e 0,5 % do
total de cada amostra. A partir de calculestequiométrios’ é possivel verificar que a quantidade de
gesso presente em A100 corresponde a 7,8c%otal da amostrasendo que tera hidratado cerca de
5,9 % de anidritePara Al100 verificae que a quantidade dgesso presente corresponde a cerca de
2,3 % do totala amostraO aumento da perda de massa em A100 pode ser explicado pela hidratagcédo
de sulfato de calcio desidratado (anidrite Il e 1l) durante a conformagé@o do provete. Nao € possivel
atribuir esta hidatacédo especificamente a hidratagdo de anidtitembora néo identificado em DRX, é
possivel a presencde anidrite Ill.Pela mesma razdo na® possivel perceber qual a extensao da
hidratacéo referente a anidrite 11l e & anidrite Il. A diferenca de anpssdida entre as amostras €, no
entanto, um indicadr importante de uma transformacadecorrente do processamentamassadura
com aguapara subsequente aplicacd@m material

A perda de massa observada entre 58PC (a azul n&ig.14) pode ser atribuida a transformacgdes
sofridas por impurezas presentes no composto, nomeadamente minerais argilosos (congruente com a
identificacdo de ferro em fFRXED)e carbonatos(congruene com a identificacdo de dolomite por

BVTFRTA) ambos impurezas comuns da matépiama e com perdas de massa no intervalo referido

7O dlculo destas percentagerdiscutido no Anexo V.
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[58, 59, 60]. Esta perda de massa representa cerca de 3,4 % para AlZ0D @&a A100, sugerindo
que os compostos em dansformacdo neste intervalo ndo sofremtteracdo a nivel da sua estrutura
guimica apos o ciclo de hidratacgéo.

Ndo foi possivel identificar reaccdes/transformacBearacteristicas de alguns compostos
identificados por DRX #RXED e EIVTIRTA nomeadamente a reac¢do endotérmica de rearranjo
edi Nzl dzNJ £ R 271 |j dzf)hdhsl 570C, &a'repckdo endotérmica de dissociacéo da celestite
(SrS@ por volta dos 851000°C, ou reaccdes exotérmicas associadas a 6xidos de ferque se
atribui a sugpresenca em quantidades vestigigg®, 61].

6.1.2. Sulfato de calcio herhidratado em p6 e apds hidratacdo e secage@i100 e G100
10000
8000 f

6000 [4 |

A |
w 4000~ G100 | | H
c
) :
& 2000 /- ]| ] ‘ G G
F) |
S L i ‘f| N | ‘
O o U S ST SRR W I WY A VY P Y A T
B B/C
4000 f ‘D B B
[ ? B‘|\D A B/D A{E
2000 GI100 i1 I
I I|| ||| | C\c A
e == S S S P N S e U N S N P N o I'\J-"_’\..._,___v_.'...,.,l-\___,u_d_.l.' A
9 8 7 6 5 4 3 2 1
Valores d

Fig.16 Difractograma DRX das amostras GI100 e G100.

Na amostra GI100 a andlise por DRK.(L6) permitiu a identificacdo de sulfato de calcio hemi
hidratado (bassanitemineral natural B) e anidrite (A) em quantidade vestigial. Comoemsf@erado, na
amostra G100 apés conformacédo dos provetes, deteetgesso (G), confirmande a hidratacao do
sulfato decélcio hemihidratado. E também observada a presenca de anidddcite (CaCex, C) e
dolomite (D)em quantidads vestigids, sendaestasimpurezas comuns da matéfaima [54].

As andlises por-gRXED (G100)Hig.17), permitiram a identificagdo de calcio, elemento comum ao
gesso, aidrite, calcite e dolomite, e enxofre, elemento associado aos compostos de sulfato de calcio.
Nao foram identificados picos correspondentes ao magnésio (Mg), podendo isto estawrratio com
o fraco sinal obtido pelo equipamento para elementos maisdewepor se tratar de um equipamento
de analise micro (podera ndo ter atingido compostos com magnésio). Tal como nas amostras A, foi
identificada a presenca de estroncio e ferro sendomo ja referido, ambos comuns como impureza
destes compostos de sulfatie calcio [54].
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Fig.17 Analise JFRXED da amostra G100.
Fig.18 Espectro d&EIVFIRTA da amostra G100.

A analise por EIVARTA G100) Fig. 18 e Tabela V) permitiu a identificacdo das bandas
correspondentes ao gesso (G). Uma inflexdo (ombro) a 113harbanda a 1107 cihdo gesso parece
confirmar apresenca de anidrite (A). Bandas de bantarisidade parecem ainda confirmar a presenca
de dolomite (D) e calcite (C).

TabelaV Atribuicdo de bandas EINVARTTA para compostos da amostra G100.

Composto Banda ¢nrY) Atribui¢do Referécia
2229 e 2121 OvertoneqgSQ)
L (1137 A3(s0) [62, 63]
Anidrite 1107 raso)
668 N(s0)
Calcite 872 79(co3) [64]
. 1442 N3(co3)
Dolomi 65
olomite 872 7o(co3) [65]
3530 e 3401 NoH)
2229 e 2121 OvertonegSQ)
1685 e 1620 1 (OH)
Gesso 1107 raso) [62, 63]
1006 N(s04)
668 M(s0)
T(C) T(°C)
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Fig.19 Analise TG/CDV da amostra GI1100 e G100.
Os resultados de T&CDV das amostras GI1100 e GHi§.19) sdo semelhantes aos dasiastras de
anidrite (A100).De facto, nos resultados de TG sé&o visiveis as mesmas reacc¢des endotérmicas com

perda de massa entre 81B(PC (a amarelo nkig.19), relacionadas com a desidratacdo dos compostos
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de sulfato de calcio que&o caso d amostra Gl10Qorrespondem teoricamente apenas a fase hemi
hidratada. De facto, as perdas de massa nesse intervalo sdo muito mais acentuadas na amostra G100,
detectandose um alargamento da curva @DV com uma timida formacdo de dois picos distintos
correspondentes as reacc¢bes descritas ngeaEdes la e 1bAs perdas de massa observadas no
intervalo 580740°C, estap possivelmentefelacionadas com transformacgdes sofridas por impurezas
existentes, nomeadamentea dolomite e calcitedetectadas porEIVTHRTA, ou minerais argilosos,
deteccao dderro por (tFRXED.

E ainda possivel identificar claramente a transformacéo exotérmica sem perda de massa de anidrite
[l (soltvel) em anidrite Il, conforme a Equacado 1c (edespsa naFig.19) que ocorre por volta dos
400°C [56, 57, 58].

T(°C)
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00 rr===
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W0 T T T

-25,0
Fig.20 Comparacéo dos resultados de TG das amostras de GI100 e G100.

N&o tendo sido identificado gesso por DRX na constituic&oraestra Gl100paraa primeira perda
de massa (a amarelo rig.20), que representa cerca de 6 % do total da amostra, é possivel verificar
que a quantidade de sulfato de calcio hemdratado representa cerca de &% do total & amostra,
sendo o restante (cerca de4}4 %)atribuido as impurezas da matéqaima referidad. Para a amostra
G100, verificsse uma perda de cerca de 19% do total da amosmhe®do que o sulfato de calcio
hemkihidratado tera hidratadana sua maiorigpara formar @sso, calculoge que o0 gesso representa
cerca de 88,2 do total da amostra quetera hidratadoa partir decerca de74,4 % de sulfato de célcio
hemthidratado N&o serd provavel uma hidratacdo parcialsidfato de céalcio herriidratadg assim
sendo,adiferenca de percentagem deste composto aasostras (85,6 % para GI100 e 74,4 §ai80)
podera estar relacionada com a sua sobrevalorizag@ocalculos estequiométricesn GI100 De facto,
esta variacagoderd estar relacionada com a presem@impureas, nomeadamente deutras fases
de sulfato de célcio.

A perda de massa entrB80-740°C é semelhante a verificada para a anidrite (AI100 e A100),
representando cerca de 3,3 % para Gl110B&2para G100.

8 A ndo-identificacdo de gesso por DRXminvalidaa preseiga de gessama amostra em pequenas quantidades, no
entanto, para realizggo dos @culos estequiorétricos, considerotse apenas a fase hetidratada, pois se
contiver gesspessa quantidadé desprezvel.
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6.1.3. Argamassa de terra gm e apdshidratacaoe secagent, RMI e RM
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Fig.21 Difractograma DRX da amostra RM.

Na amostra RM, a andlise por DE.(21) permitiu a identificacdo de quartzo (Q), dolomite (D),
ilite/moscovite (K,HO)(Al,MgFe}(Si,AO.[(OH},(HO)] / KAL(SAI)OQo(OH,F) ¢ I) e vestigios de
calcite (C)rutilo (R),caulinte (ALSkOs(OH) ¢ CAU) e hematite (H).

A andlise por tFRXED (RM)Kig.22) permitiu detectar elementos réacionados com 0s compostos
identificados por DRX, acrescentando ainddetea;do ce manganés e estroncio ambos elementos
comummente encontrados em terras.
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Fig.22 Analise JFRXED da amostra RM.
Fig.23 Espectro deEIVFIRTA da amostra RM.

A andlise por EIVRRTA (RM)Hig.23 e TabelaVI) permitiu confirmar a presenca de quartzo (Q),
caulinite (CAU) e ilite (€ apresenca @ dolomite (D) e hematite (H)or bandas de baixa intensidadé
banda a 987 crhnéo foi claramente identificada, podendo ser atribuida a distens&® & caulinite,
(1005 cmt segundo Saikia e Parthasarathy [66]) mediante desvio ATR [53], ou atribwitdaamposto
organico, encontrandge presente (com ligeiro desvio) na analise realizada a uma palha encontrada na

mistura de argamasgaer FigXXlll ncAnexolV).
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TabelaVIAtribuicao de bandas EI\VARITA para compostos da amosRM.

Composto Banda ¢n?) Atribuicao Referéncia
3698 NAFO-H)
3649 e 3623 NOH)
- 1118, 1025 Nsio)
Caulinite (987) As0) [66]
909 1 (OH2AI3)
797 e 693 N(sio)
Dolomite 1439 A3(co3) [65]
Hematite 1636 4 (H20) [67]
3623 /’::g;;
: 102 '
llite 025 1 (OHAI20) [68]
909 :
Al-StOplane
749 o
vibration
1167 N3(si0)
Quartzo 797 e 775 N(sio) [64]
693 My(sio)
(Palha) (987) - (verFig.XXlllno AnexolV)
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Fig.24 Comparacgédo dos resultados de TG das amostras RMI e RM.
Fig.25 Analise TG/CDV da amostra RM.
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Os resultados obtidos por andlise @ &DV para as amostras RMI e Rig.24), ilustram claramente
a nacinfluéncia dos ciclos de hidratagdo na argamassa de teerdad?,a comparacao dos resultados
TG mostra a sua semelhanca, observasdapenas um ligeiro awento de perda de massa a baixa
temperatura, até aos 14C (a amarelo n&ig.25), na amostra RM e que se atribuiegaporagédo da
adgua adsorvida pelos nerais argilosos durante o processamento da argamassa para conformagéo do
provete [58].Esta perda corresponde a cerca de 1,9 % do total de ambas as amBstratentificada
uma sucessao de perdas de massa a partr4ROC e até aos 70C (a azul n&ig.25), acentuandese
por volta dos 568C que podem ser atribuidas a desidroxilacéo da ilite que ocorre entr65BG [59,
60]. Estas perdas correspdam a cerca de 5,3 % dotéb de ambas as amostrabldo foi possivel
atribuir de forma clara agariagcbescom e sem perda de massa, observadas era TGV aos restantes
compostos identificados por DRXFRXEDe EIVTIRTA nomeadamente a calciteaulinite, dolomite,
hematite, quartzo, rutilo e compostos com manganés ou estréncio na sua constifyicdendo existir

em quantidades vestigiais na amostra
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6.2. Caracterizacdo das argamassas estabilizadas apos hidratacdo e secagem

Na caracterizacdo damrgamassas dedicese especial tencdo as analises de DRX e EIRTFA de

formaaverificar a eventual formacédo de novos compostos.

A sobreposicao dosspectros EIVFRTA(Fig.26 e Fig.27) e difractograma obtidos por DR¥ig.28

e Fig.29) nado revela a formacéo de novos compostos.
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Fig.26 Comparacédo dosspectos de EIVFRTA das amostras RM, A®RM_A20.
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Fig.27 Comparacéo dosspectrosde EIVFRTA das amostras RM, G100 e RM_G20.
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Fig.28 Comparacéo dos difractogramas DRX das amostras RM, A100 e RM_A20.
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Fig.29 Comparacéaalos difractograma de DRX das amostras RM, G100 e RM_G20.

Por outro lado, embora a comparacdo entre resultados de TG das amostras aditivadas, RM_A5,
RM_A10 e RM_A2(Fig.30) pareca ser semelhante & sobreposi¢édo desultados obtidos para RM e
A100(Fig.31) observase uma perda de massa, associada a uma reacgdo exotérmica, com inicl@ a 900
nas argamassas aditivadag@ verde na Fig.30 e Fig.31), e que ndo é visivel nos resultados dos
compostos individuais, sugerindo a formag¢do de um novo composto apés adicdo de sulfato de célcio.
Esta perda parece ser influenciada pela quantidade de sulfatrélcio presentesendocada vez mais
acentuada quardg maior asuapercentagem. No entanto, ndo sendo confirmada a existéncia de novos
compostos pelas andlises de DRX e ERMA, pode extrapolae, como alternativa, qua mistura de
diferentes oscompostos presentes A argamassgyoderdo estar a influenciara temperatura de
transformacgéaoindividual de alguns doscomposts presentes, nomeadamentea temperatura de
transformacéo da anidrits9].
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Fig.30 Comparagdo dos resultadale TG das amostras RM e RM_A5,10e RM_G20
Fig.31 Comparacéo dos resultados A100, BRM_A20

Assim, asandlises efectuadas parecem nao revelar a formagédo de novos compostos, sugerindo que
as altera@es de desempenho verifidas através dos ensaios mecéanicos (ver em baixo), se possam
dever a alteracbes na microestrutura das diferentes argamassas, revedandmportante a

confirmacao por andlises de MEV.
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6.3. Correlagdo com resultados obtidos por efamecéanico® fisicos

Gomo apresentado no Capitulo 3.3, das investigagfes anteriores levadas a cabo pmnhioueso)

[18, 20] concluiuse que a estabilizacdo das argamassas de terra com sulfato de calcibithextaido
apresenta vantagens, verificande o aumento da resist&€ia mecénica, da resisténcia a erosdo por
abrasé@o e da aderéncia ao suporte. Acresce também como vantagem a diminui¢cdo da retracgéo, que
tem implicagcdes importantes na redugdo da probabilidade de fissuracdo da argamassa durante a
secagem.FHnalmente, veficou-se uma evidente melhoria na resisténcia a agua liquida destas
argamassas estabilizadas com sulfato de calcio-haratado.

Por outro lado, a adi¢cdo de anidrite Il como estabilizante parece néo trazer qualquer vantagem sobr
a adicdo de sulfato dealcio hemihidratado. De facto, a comparacdo entre os resultados obtidss
ensaios de resisténcia mecanica, resisténcia a erosdo por abrasdo e retrac¢do, para as argamassas
estabiliadas e a argamassa néstabilizadamostra o0 melhor desempenho da angassaestabilizada
com sulfato de célcio henmidratado e resultados muiteemelhantes entre a naestabilizada e as
argamassas comanidrite || Tabelalll no Anexo [[27]. Observouse, assimp contrario do que foi
inicialmente pressupostoom base no coportamento da anidrite Il apds hidratacdo e secagem (a qual
da origem a prdutos com maior resisténcia mecéanigae o sulfato de calcio herhidratado), em que
se presumiu que a swlicdo as argamassas de terra melh@ascaracteristicaseferidas[27].

As analises de DRXde EIVTHRTA bem como asnicrografias obtidapor MEVVESpara a amostra
estabilizada com anidrite (Fig.32), sugerem que ndo se deu a formacdo de novos compostos nem a
formacdo de uma reel de cristas, observandese, no MEMES 0 que parece tratase de uma
distribuicdoaleatoria das varias partitas constituintes. Tal parece sugerir que a anidrite ndo teve a
capacidade de formar pregalvez por interferéncia dos constituintes da te(iaterferéncia fisica ou
por progressiva remocgao/adsorcao de agd@ meio necessaria a hidratacdo lenta da aitilrll)
impedindo que a pouca quantidade de anidritk hidratada durante o processo, participasse e

maargamassa com baixa coesao

v 1 P 7 v,

funcionasse como ligante resultando nu

SER " .,

SE MAG: 300 x HV: 20.0 kV SE MAG: 1500 x HV: 20.0 kV

Fig.32Imagens obtidas por MEES da amostra RM_A20 com ampliacdo de 300x e 1500x.

% Presai organiz&d da microestrutura deim composto durante a secagem levando ao seu endurecimento e ao
desenvolvimento de resi@tcia meénica
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Notase ambém que a menor resisténcia mecéanica das argamassas de terra estabilizadas com
anidrite I, relativamente&s preparadas com sulfato de calcio hdmdgratado, poderé estr relacionada
com a adicdo de maior quantidade de agua aquando da sua prepapee@dabelall). Desta maior
quantidade de agua, apenas uma pequenatgaarticipou na hidratacdo, enquanto que a restante
tera contribuido para conferir maior porosidade a argamassa, diminyinagsim a a
compaddade/densidadee, consequentementg a sua resisténcia mecéanica. Esta hip6tese parece
coincidir com os resultns de retraccdo que sdo mais elevados para a argamassa estabilizada com
anidrite II.

Da mesma forma, a adicdo de anidrite Il & argamates terra ndo parece influenciar de forma
positiva o seu comportamento fageagua, revelandse os resultados de reséncia a 4gua liquida da
argamassa estabilizada com anidrite || muito semelhantes aos da argamassstaiditizadd27].

Para confirmao comportamento face a dgua liquida, proced®uao ensaio expedito referidwo
Capitulo 5.3. Verificouse que as amatras de argamassando-estabilizada (RM) desagregavam
imediatamentena dguaas amostragstabilizadagom anidrite IlRM_A20desagregavam a velocidade
mais lenta, obtendesse, o fim do ensaip um produto bastante plastico;e que as amostras
estabilizada com sulfato de calcibemihidratado (RM_G20) sofreram alguma desagregacdo, no
entanto, esta ocorreu lentamente, obtenese, ro fim do ensaipum produtoainda integro (ver FigkL
no AnexolV)

De acordo com estes resultados e os resultados quimicoseratgicos, propdse que a anidrite 1l
estard a funcionar como um agregado e ndo como um ligante e que, portanto, a sua adig&onna
gualquer influéncia no evitar dos processos de expansao, delaminagéo e exfoliagdo, que ocorrem pelo
contacto dos minena argilosos com &gua liquida e que sdo responsaveis pela desagregacdo das
argamassas de terradr Capitulo 2).

Relativamente a amostra de argamassa estabilizada com sulfato de célciitieatado foi possivel
observar por MEMES(Fig.33), 0 que parece tratase da formacédo damarede de cristaigesultante
da hidratacaadeste estabilizant@araformag¢do de uma argamassa mais coesa e resistente. Observou
se também, a reducdoda porosidade desta argamassa emmparacdo com a argamassa Rao
estabilizada(ver Fig.XXXIXno AnexolV) e que deverd ainda ser confirmada pelos resultados de
Porosimetria por Intrusdo de Mercurio (PlMdinda em cursoSugerese, asim, que a melhoria no
desempenho da argamassa estabiiza&com sulfato de célcio herhidratado(RM_G20), sedeva a nac
interferéncia da terranos processos de hidratacdo e formacdo de pressa deste composto, que capta
mais rapidamente a dgua necesspara a sua hidratacdo do que a anidrite Il. Promove, amda
diminuicdo da porosidade das argamassasultado da ocupacdo dos poratas argamasas de terra,
por uma redede cristais de gessossim, adiminuicdo da porosidaddoem como a maior resisténcia a
agua liquida do gesso relativamente a terra, poderaoasgustificacdo para as melhoriasrificada

nestaargamassa.
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SE MAG: 300 x HV: 20.0 kV SE MAG: 1000 x HV: 20.0 kV

Fig.33Imagers obtidas por MEMES da amostra RM_G20 campliagdode 30k e 100&.

7. Sustentabilidade ecolégica

O desenvolvimento de uma argamassa de terra coraaacteristicas exploradas nesta dissertagdo
tem como objectivaa buscauma alternativa ecologica e sustentavel para a construgdo moderéaeel
do ponto de vista do cumprimento deequisitos especificognormas) associados aos materiais de
construgdo etendo em atencdo a sua viabilidade economica [21, 22]. Da mesma forma a
sustentabilidade ecolégica € uma preocupacdo presente e crescente na area da Conservagdo e
Restauro, validandse a importancia de umaflexdo breve sobre o impacto ambientagrico, destas
argamassas, particularmente a influéncia destabilizantes (anidrite Il e sulfato de calcio hemi
hidratado) no ciclo de vida dargamasss emterra.

Como referido anteriormente, as argamassadeatea em estudo apresentam, teoricamente, menor
impacto ecolégico na sua producdo comparativamente a outras argamassas modponasx(
cimento). No entanto, ndo sendo téxicas ou poluentes para o ambiente, € importante lembrar que os
estabilizantes a basde sulfato de calcio incorporados nas argamapsa&m interromper o seu ciclo
RS NBdziAf AT Fen2 GLISNFSAG2E LN FYlF&aal RdzNI S y20!I
de terra ndeestabilizadas. De facto, como foi possivel obsemeate estalo, apos o ciclo de hidratagéo
e secagem das argassas estabilizadas, os estabilizantes sofrem hidratacéo (total no caso do sulfato
de calcio hemhidratado e parcial no caso da anidrite Il) formando ggs®v Capitulo 6.1)Desta
forma, a reutilizacdo @ argamassa para 0 mesmo fim implicariava adic® dos compostos
desidratados (ou parcialmente desidratados) a mistura, tendo como consequéncia o aumento gradual
da percentagem de gesso no racio gesso/anidrite/argamassevasdo aprovavel a alteracédo ab
caracteristicas fisicas da argamassa. N&o pdaleer reutilizada para o mesmo fim, outras op¢fes para
a sua reutilizacaterdo deser procuradas.

No ambito da construcaexistemestudossobrea utilizacdo de gessua estabilizacdo de subsolos
expansvos para subsequente construcdo de diverdafraestruturas como edificios ou estradas,
garantindo maior estabilidade nseuassentamento [70, 71 Murthy et al. [7Q referem a utilizac&do
comum de cimento e cal para este proposito, mas notgue estes mgeriais conferemresisténcia
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excessiva (desnecess) ao solpo que diem justificar a procura por materiais mais baratos e que,
embora conferido menoresisténciaao solo, sdo ainda eficazes na sua estabilizacdo, colocando como
KALB GSasS 2 3Saazo 9YO02Nr SaidSa $essodzRdos expalsivddS T A NI
seria interessante explorar a utilizagdo destas argamassas (eefida) para o mesm@ropdsito,
lembrando que contém gesso e anidrite na sua composicao e que o mikasi@l terra, é composto
por minerais argilosos pouco exgavos (ilite).

Podera ser também interessante explorar o aproveitamento destas argamassas (dmviida) na
area da agricultura e jardinagem. A utilizacdo de gesso em agricultura € bastante comum e tem sido
amplamente estudadaShainberg et al. [J2fazemuma revisdo aprofundada das propriedades deste
material enquantocorrector de solos para agricultura. Os vé&ibeneficios associados a utilizagdo de
ges® sdo enumerados por Wallace [78uma revisdo de literatura, entre os quais destacam a
promocao de reacgdes de floculagcao das particulas argilosas, a promocéo da capacidade de retencdo de
matéria organicaa correc¢aode solos sédicos (inférteis)cemofonte de enxofre (fertilizante).

O modelo de Avaliagédo do Ciclo de Vidée(Cycle Assessemern CA)segundo normas ISO [[7%b,
76]) poderd vir a ser um instrumento Util para uma reflexao npaisfunda solre a sustentabilidade
ecoldgica das argamassas discutidas nesta dissertacdo. Este modelo, cujo conceito remonta aos anos
60-70, pretende abadtar o impacto ambiental de um produto desde a obtencdo da maf@iiaa até
ao seu descartamentalisposa), englolando informacdao relativa a sua energia incorporada, 0 seu uso,
0 seu tratamento apos fime-vida ea sua recitagem [74 77. Como exemplo daplicacdo deste
modelo pode referitse a recente publicacdo de Pantini, Giurato e Riganj@8jina qual é avaliaal a
gestdo de desperdicios de gesso. Neste artigo os autores expbem de forma clara a necessidade de
garantir ndo apenas 0 baixo impacto egittb do produto aquando da sua producdo, mas também o
seu baixo impacto ambiental em firde-vida, propondo e avaliado diversas solugfes para a gestao

desse desperdicio.

8. Conclusdes e consideracdo finais sobre a utilizacdo de argamassas de terra
estabilizadas em Conservacao e Restauro

Como resultados principais deste trabalho refeege em primeiro lugar, anvestigacdo e
compreenséo fisicquimica do fendmeno da desagregacdo das argamassas dedemao objectivo
ndo s6 de servir de base para esteuelst, mas tambénde possibilitar, futuramentea equacao de
novas formas datenuacé@odesta condicionant@ara asuautilizacdoem construcao

As analises quimiemineralégicas de todos oprodutos, em pde apds hidratacdo e secagem,
permitiram concluirsolre a nacformacéo de novos composta@sjuando @ adicao asestabilizantes a
base de sulfato de célciéms argamassas de terrands percentagens estudadag\ssim, a comparacao
dos diferentes resultados indica que o balesempenhada estabilizacdo com sulfade célcio hemi
hidratado podera estar ligada formacéo decristais de gess¢hidratadg, que ocupam os pros das

argamassas de terra impedindo, de alguma forma, o contacto da &gua liquida com os minerais
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argilosos, conferindassim menor solubilidade estas argamassas. Pelo contrério, a adi¢cdo de anidrite
II, por funcionar apenas como agregado, ndo aegtno sentido esperadoA evaporacdo de agua terd
sido demasiado rapida para permitir a este produto formar presa.

Reforcase a importadncia da conjugag de ersaios de caracterizacdo das propriedaddtsico
mecéani@s comestudos de caraterizac&uimim-mineraldgi@, que poderéo explicar os fendbmenos em
causa e desta forma contribuir para a sua solugdo. Assim, como trabalhos futuros-peap@&studo

da estabilizacdo de argamassas de tec@m um gesso multifasicoa qual poderd constituir uma

solucdo mais dequada ao problema de desagregacdo das argamassas de@egasso multifasico é

um produto intermédio entre a anidritél e o sulfato de calcichemi-hidratado, apresentado uma
quantidade destes dois compostos mais equilibrada. O objectivo serd obtesfeita sinérgico das
vantagens gque estes diferentes materiais isoladamente possuem e que eventualmente poderdo
conferir & argamassa estabilizada. @usolugdo podera passar pela adicdo de um acelerador de presa
de anidrite a argamassa estabilizada comdete Il para que promova uma maior, e mais rapida,
hidratacéo, de forma a que a anidrite Il possa conferir, como era esperado, maior resisténiiacaec

e a agua liquiddba mesma forma, necessitando a anidrite de mais tempo em contacto com agua para
se verificar a reac¢do de hidratacdo, propSe manter a argamassa no estado fresco durante mais
tempo, eventualmente por aspersao de agude forma a aaliar se funciona como o inicialmente
pressuposto e se supera os efeitos positivos da adicao de sulfatlae hemihidratado.

Como referido anteriormente, o desenvolvimento destas argamassas a base de terra podera ter
grande interesse para a area danservagdo e restauro, nomeadamente para a reabilitacdo de
patriménio edificado e patriménio arqueolégicdConvém aqui lembrar que estas argamassas
pretendem ser uma opcao no leque de materiais disponiveis para a reabilitagdo de patriménio
edificado, sendmecessario, sempre, estudar cada caso de aplicacdo e escolher ou adaptar o material a
aplicar criteriosamete.

A sua coloracdo natural podera revetsr uma desvantagem estética na utilizacdo enquanto reboco
em superficies tradicionalmente claras, nomeadate superficies caiadas. Como solugéo rsatea
possibilidade de utilizacdo desta argamassa como canméeiamiédia de reboca, entre a estrutura da
parede e o reboco exteriof com objectivo de proteccdo da estrutura em caso de falha do reboco
exterior, sem alterar a estética da construcdo. Esta solugdo podera ser atractiva para casos em que
existe uma camadde reboco de sacrificio gpex. & base deal) e cuja manutengdo nédo é regular.

Por outro lado, a utilizacdo destas argamassas em substituicAmdmassas tradicionais (de terra,
naoc-estabilizada8 SY + NB I & ¢doBaiudizagaR anritaide assentamento de alvenaria de
pedra ou adobgou nas técnicas de tabigueparece ter inUmeras vantagens. Entre estas evidenciam
se o facto de serem gmicamente distintas dos materiais origingipela presenca de anidrite e gesso
na sua compos#p ¢ pelas suas caracteristicas maior durabilidade face a agua liquigaeduzindose
o risco de lavagem e desintegracao fisica das estruturas, caso spueesitontacto com agua liquida.

Tal como referidogstas argamassas seréo, teoricamente, cotivgés com 0s materiais observados
no patrimonio construido em terra. A sua compatibilidade figicamecanicadeve, no entanto, ser
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avaliada particularmente; caso a casa; pretendendese que a argamassa de restauro apresente
menor resisténcia que os maiars originaisexistentesna estrutura a que serd aplicada maior
absorcgéo capilar, associada a uma maior facilidade de secagénportancia de colaboracamtee as
areas da Engenharia e a Conservacao e Restauro surge aqui como essencialpgyamento destes
requisitcs.
Como trabalho futuro relevante para a viabilizagdo destas argamassasre@rvacao eestauro,
sugeremse estudos de envelhecimentacderado para entender fendmenos de alteracdo fisico
quimica. Para tal pode recorrse novamenteas técnicas de EIVTF, TG, dTG e CDV e MEV para
observacado de alteracdes por comparacdo com os resultados apresentadogslissstéacio Sugere
se também aaphl cen2 RS& Gl & | NBIFYlFaala SY adeRsuddEstaz NB I
aplicacdo ira ermitir a avaliacdo da argamassa em termos da sua trabalhabilidade (facilidade de
I L AOF@en20% RdzNI 0AfARFRS S Saill mdist ARNIRSS \j il & REY S
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Anexo I¢ Tabelas

Tabela | Compostos mais utilizados para estabilizacdo de argamassas de terra.

Estabilizante Técnicas Referéncias
Adobe [1, 2, 3, 4]
Cal aérea Rebocos/argamassas | [5, 6, 7, 8, 9]
Taipa [1, 2, 3,10]
Cal hidraulica Rebocos/argamassas | [5, 6, 7, 8, 9]
Gesso Adobe [11, 12]
Rebocos/argamassas | [7, 13, 14, 15, 16]
Adobe [1,2,3,11, 12]
Cimento Rebocos/argamassas | [5, 6, 9]
Taipa [1,2,3,17]
Adobe [1, 2, 3]
Oleo Rebocos/argamassas | [7, 13, 15]
Taipa [1,2,3]
Fibras vegetais Adobe [11, 12]
Rebocos/argamassas | [6, 9, 15, 18, 19]

Tabela Il Técnicas analiticas peasacterizagdo de terras e argamassas identificadas em bibliografia.

Técnicas Referéncias Total

DRX [5,9, 12,13, 17, 19, 20, 21, 22, 23, 24, 25, 26, 27, 28, 291382, 33, 34, 35, o8

36, 37, 38, 39, 40, 41]

RX [3, 4, 20, 24, 25, 29, 30, 333, 34, 37, 38, 40, 42] 14
MEMVEDS [3,4,17, 20, 22, 25, 27, 32, 33, 34, 38, 41] 12
TG/ATG [20, 21, 22, 29, 30, 31, 36, 39, 40, 41] 10

~ DTA 121 22, 29, 30, 36, 41] 6
(Andlise Térmica Diferendja
EIVTF [13, 23, 33, 38] 4
CDV [20, 40] 2
Espectrofotometria | [13] 1
ICRAES
(Espectrometria de emissédo atémica [21] 1
por plasma acoplado indutivamenjte
Espectroscopi®\-Vis | [21] 1
Microscopia Optica | [33] 1
Teste azul d metileno | [37] 1

Tabela Il Resultados d

0s ensdisicomecanicos (cedidos por José Lima e Afonso Lino).

Resisténcia &
Retracgao linear na secagem Resisténcia mecanica abraséo por
Identificaca erosao
entificacao Racio A s Resisténcia a
Amostras Amostras s Resisténcia a = Perda de
planares (%) | prismaticas (%) PO flexdo(N/mnv?) compressao massa (g)
Planar (N/mm?)
Argig’rfjsa de RM 1,54 1,21 90,6 0,44 1,10 1,43
Sulfato de célcio
hemkihidratado G100 j j )
Anidrite 1 A100 0,96 1,57 62,4 6,33 16,78 0,10
RM_G20 1,25 0,76 -39,4 1,25 2,35 0,12
Argamassa de RM_A5 1,54 1,29 -15,8 0,48 1,18 0,42
terraestabilizada | RM_A10 2,30 1,54 -33,1 0,38 1,09 0,25
RM_A20 2,63 1,69 -35,9 0,64 1,25 0,25
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Anexo lI¢ Revisao critica da influéncia de varios estabilizantes adicionados a
argamassas de tea

Na bibliografia recolhida sé@o discutidas as alteracdes verificadas no desempenho das argamassas de
terra por adicdo dosarios estabilizantes. E preciso, no entanto, alertar que as conclusées retiradas
pelos autores; a nivel de vantagens e desvantagefas argamassas que apresentamem sempre
sdo claramente transponiveis e comparaveis entre publicacfes e com a argamassaido. Notese
ainda que para esta revisao se tiveram em conta apenas as publicacbes com argamassas de terra em
gue o estabilizdante representa menos de 50% do total da mistura, exclugelestudos como o de
Dominguez [1] em que a cal adicionada daargssa representa cerca de-60% da mistura. Os varios
estabilizantes (excepto gesso que é discutido no Capitulo 3.3) séo breeedimoutidos de seguida:

1 Fibras vegetais

A recolha de bibliografia revelou a utilizacdo de um vasto conjunto de filrgstais para a
optimizacdo de argamassas de terra, nomeadamente: fibras de palha de aveia [2, 3, 4], fibras de
sementes de tabla [2, 3libras de trigo [5], fibras de cevada [5], fibras de linho [6], fibras de cAnhamo
[6, 7, 8].

De acordo com a bibliodfia, a adi¢céo de fibras as argamassas de terra resultou na diminuicédo da sua
condutibilidade térmica [5, 7, 8]. Esta carateristica tien&resse para a construgdo sustentavel, uma
vez que indica um maior contributo para o isolemento térmico no interioumeedificio. No entanto
esse contributo depende do tipo de aplicacdo da argamassa: se for aplicada hum reboco com 2 cm de
espessura, avariagdo de contributo ndo € muito relevante, E também reportado o aumento da
deformabilidade e reducdo de massa, o quarle facilitar por exemplo a aderéncia de rebocos, mas,
por oposicao, verificge uma reducdo da resisténcia a compressao, 0 que paeendroblematico para
construcdes que necessitem suportar grandes cargas (quando a argamassa é aplicada em juntas de
asentamento de alvenaria) ou choques (quando em rebocos) [6]. Sdo referidas ainda vantagens
associadas ao aumento da porosidade, nomeadame aumento da permeabilidade ao vapor, a
reducdo da retraccdo e o aumento da aderéncia ao suporte. Por outro la@stas vantagens
associarrse desvantagens como o aumento da permeabilidade a agua liquida, nomeadamente o
aumento da absorc¢éo por capildade e o aumento do tempo de secagem [3].

Por fim, é ainda referido como desvantagem o aumento da receptividade ioialdgs argamassas
[4,9].

A utilizacdo de fibras na composi¢cdo da argamassa ndo parece ter consequéncias a nivel do seu
caracter ecologio, mas tem valoracdo estética. No entanto, as suas vantagens, nomeadamente a nivel
da capacidade de resisténcia a def@acdo, ndo parecem sobrepee as desvantagens relacionadas
com a absorcéo de agua.

1 Oleo

Os artigos recolhidos apresentam resultadosapaestabilizacdo de argamassas de terra com 6leo de

linhaca [3, 10, 11], 6leo de linhaca e cera de abelha [10] e @ewjd usado [9]. Os dleos (triglicéridos)

caracterizarrse pela sua estrutura apolar que tera baixa afinidade com a agua.



Como vantagene observada a diminuicdo da permeabilidade a agua liquida e da absorcao por
capilaridade e a reducdo da perda de massagbrasido superficial por acgédo da agua [3, 9, 10, 11]. E
ainda referido o aumento da resisténcia a flexdo e abraséo e, ligeiro auntentesisténcia a
compressao [9, 10].

E notada, como desvantagem, uma drastica diminuicio da sua capacidade de adesgéiqso de
vapor de agua [3, 10]. E ainda referido o aumento da vulnerabilidade bioldgica nestas argamassas,
observandese, em particlar, o desenvolvimento de fungos [9]. E ainda necessario notar que o
desenvolvimento de fungos podera ter consequéncig® apenas ao nivel do decaimento da
argamassa em si, mas também ao nivel da qualidade do ar.

A utilizagdo de 6leo podera ser bastantéeressante para aumentar a durabilidade a §guas tera
drasticas consequéncias a nivel da capacidade de regulachontidade relativa interior/exterior. O
0leo ndo devera apresentar consequéncias no gelwida e ecologia das argamassas de terrainf\ss
sua utilizacdo dependera dos requisitos fundamentais pretendidos.

1 Cimento

ha | dzii2 NBa NBTFSNBWU 2¢ daiphd Ad 68 en@A RSBy G20 AtY2SNI £ | Yy R
12]. De forma simplificada, o cimento natural é um ligante a base dguelir(silicatos e aluminatos
calcicos obtidos por queima de matérasmas ricas em carbonato de calcio, silica e autigidos,
nomeadamente, calcario e margas). O cimento Portland é obtido por queima a temperaturas
superiores as do cimento natural e paclusao de aditivos como, por exemplo, gesso para retardar o
tempo de presa [13, 14].

Como vantagem da adicdo de cimb@ as argamassas de terra, e apesar da diminuicdo da massa
volumica, é referido o aumento da resisténcia a compresséo e flexdo [Sketzak [6] observam,
contrariamente, a perda de resisténcia a compressdo das suas argamassas, sendo esta discordancia
talvez justificada pelo teor e tipo do cimento utilizado na formulacdo das argamassas, que ndo €
especificado. Observam, também, menotraecdo com a adicdo de cimento, mas indicam a perda de
plasticidade da argamassa. A perda desta capacidade plastieadptat graves consequéncias na
reabilitacao de edificios podendo originar a formacgéo de fissuras e levar a desagregacao dos materiais
originais presentes, agravando o seu estado de conservacdo. E ainda referido o incremento da
condutibilidade térmica dasrgamassas aditivadas com cimento que, como referido anteriormente,
podera ser problematico para o controlo térmico de interiores [6].

Como vantagem da adicdo de cimento Portland, Gomes et al. [12] observam a diminuicdo da
retraccdo das argamassas. Eimtsal. [9] notam o aumento da resisténcia a compressdo das suas
argamassas aditivadas com cimento Portland (contrariamente ao refedd@ak et al. [2016]). Por
outro lado, é referido o aumento da absor¢cdo de &gua por capilaridade com adigdo desteogiment
menor permeabilidade ao vapor e reducao da capacidade de secagem das argamassas [12].

Com a adicdo de cimento natural Gomes et a). rEferem, como vantagem, a diminuicdo da
condutibilidade térmica, contrariamente ao verificado por Zak et al. [6].t&b#igacdo com cimento
natural parece aumentar também a resisténcia a compressao e flexdo das argamassas [8]. Como
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desvantagens, séo teos o0 aumento da retrac¢éo, o aumento da absorgéo de agua por capilaridade e
a reducao da capacidade de secagem [12].

A utilizacdo de cimento como agente estabilizador da argamassa pretendida ndo parece ser
adequada aos préequisitos mencionados. De fa¢ para além das desvantagens mencionadas,
nomeadamente a perda de trabalhabilidade ou deformabilidade, é necessé&eiir i@ grande energia
incorporada deste material e a sua consequéncia no ciclo de vida argamassa, que deixa de ser
perfeitamente recidvel (n&o toxica) em firde-vida.

1 Cal aérea

A cal aérea é utilizada, na bibliografia consultada, em diferentes estadbsaérea hidratada
(apagaday, Ca(OH)[1, 9, 15] e, cal vivaCaO [9].

Como vantagem é referida a melhoria da resisténcia a aguiddignomeadamente o incremento da
coeséo superficial [12, 15].

No entanto verificotse a reducdo da resisténcia mea@nidas argamassas de terra com adi¢éo de
cal aérea [9, 15]. E ainda referido que a adicdo de cal a um reboco de terra reduz drastcament
capacidade de regulacdo da humidade relativa no interior dos edificios (Lima, comunicacdo pessoal, 2
de Novembro d018).

A cal viva é indicada como apresentando maior resisténcia mecanica, baixa taxa de erosdo e menor
permeabilidade em comparacdo coargamassas ndo aditivadas. Para a cal hidratada (apagada)
observase menor resisténcia & compressao, maior permealiédabaixa taxa de erosao [9].

Embora a estabilizacdo das argamassas de terra com cal apresente varias vantagens, a energia
incorporadadeste aditivo deve ser tida em atengao.

9 Cais com propriedades hidraulicas

E referido o aumento da resisténcia mecéanica das argamassas aditbvadasis com propriedades
hidraulicasg Ca(OH)+ argilas (Sige AbOs), sendo notado que esta apresenta nmaibs resultados que
a cal aérea [9, 15]. E também referida a melhoria dasténcia & agua liquida sendo a cal hidraulica
indicada mais impermedavel e apresentando menor abrasao a jacto de 4gua que a cal aérea [12, 15].

Como desvantagem é referido o ligeiaumento da retraccdo das argamassas aditivadas com cal
hidraulica, sendonaior para a cal aérea que para a cal hidraulica [12, 15].

Tal como para a cal aérea, a energia incorporada deste estabilizador deve ser tida em conta no

desenvolvimento de uma aagnassa ecoldgica.
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Anexo lli¢ Condicles de analise

Tabela Ill: Resumo da tipologia de amostras utilizadas nas andlises.
TG, dTG, Ensaios
Amostra DRX W-FRXED EIVTIRTA CDV MEV expeditos
P6
AI100 G v v
Provete \% V
AL00 FG V \% \
P6
GI100 G v v
Provete V \
G100 FG V V \
Pé v
RMI FF \
FG \
Provete \% \Y V
RM FF V \Y \
FG \%
Provete V
RM_A5 FF V \% \Y
FG \%
Provete V
RM_A10 FF \% \% \
FG \%
Provete V \Y \%
RM_A20 FF \% \% \
FG \%
Provete \% \Y V
RM_G20 FF \% \% \
FG V

P& composto antes de hidratagdo e secagem; Brevcomposto apds hidratagdo e secagem em provete sobre tijoldrdg€do fina; FG
fracgao global

I11.1 Preparacao de amostras de fraccao fina (FF) e fraccdo global (FG)

As amostras foram preparadas haboratério Nacional de Engenharia Civil (LNEE€g 14 e 21 de
Fevereiro de 2019 sob orientacdo da Dra. Fatima Meneses e da Doutora Teresa Freire.

Apos recolha de amostras em p6 e dos respectivos provetes, estas foram colocadas em estGfa a 40
durante cerca de 24h para evaporacao total de agua lilrepois de arrefecidas foram armazenadas
num exsicador para prevenir nova absorcéo de agua.

As amostras foram preparadas de duas formas para obtengédo de uma amostra;dtabefio global
¢ e de uma amosa de liganteg fraccao fina. Foram preparadasrce de 2 g de cada amostra.

Para obtencdo da fraccao fina foi recolhida uma pequena quantidade de amostra do seu saco e
espalhada sobre uma superficie limpa. Sempre que possivel esmadhama parte de ansira
agregada. Quando totalmente em p6, toda acstna foi espalhada sobre a superficie e homogeneizada
com auxilio de uma espatula, recolhersl® depois a quantidade necessaria para a amostragem. A
amostra foi, entdo, desagregada utilizarst® um martelade borracha para criar alguma presséao sobre
as paticulas sem as partifFig.l). Esta mistura foi peneirada, sobre um peneiro de malha 106 um, até
se obter fraccdo fina suficienté-ig.l). Esta fraccdo foi armazenada em novo saco de polietileno
acrescenandoa S G YC¢ t adzZk A R S \aiehdopddéiragh BidgualdenteSebolhdaep C =
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armazenada. Apenas foram recolhidas frac¢des finas das amostras com terra (todas as iniciadas por

dwaéuvod

R :
Fig.l Desagregacéo e peneiragdo da amastra

Para recolha da fraccdooplal a amostra foi toda espalhada sobre uma superficie limpa e
homogeneizada com auxilio de uma espatula. Recedieea quantidade necessaria para a amostragem
e peneirouse. A parte ndo peneirada foi colocada num almofariz, moida e peneirada novathgnte
I). Este processo foi repetido as vezes necessarias até toda a amostra passar na malha. A fracgéo global

foi armazenada em novo saco de polietileno acrescaftanS & YWD t adzZa ARSYGAFAO
(Fig.II).

Fig.ll Moagem e acondicionamento da amostra

[11.2 Condi¢Bes de andlise
[11.2.1. pFluorescéncia de Raios X por Dispersdo de EnergieR}ED)

Estas analises foranonduzidas no Departamento de Conservacéo e Restauro da Faculdade Nova de
Ciéncias e Tecnologia dJniversidade NOVA (FONL) no dia 3 de Abril de 2019. Foi utilizado um
espectrometro HEDXRF portétil, modelo ARTAX® 800 comercializado pela Bruker Gampdtate
equipamento opera com uma fonte de raios X de molibdénio (Mo), uma lente de focagecampitdr e
um detector xFlash electrtermicamente arrefecido (derivacdo de Si) com 170 eV de resolugdo (Mn
Yhod h aAadSylr RS L) aaplicapifar actvafamaima gedoeda e prigharin 5 LJ0
de radiacéo (70 um) na amostra.

Os espectrosaram adquiridos a 40 kV de tenséo, 300 YA de intensidade e 150 segundos de tempo
de aquisicdo. Estes parametros foram programados atravésoftware ©ArtTAX, versdo 4.9.5.1,
associado ao equipamento. A atribuicdo dos picos obtidos foi realizada cono aloxiioftware
mencionado e de uma tabela elementar de energias.
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Por ser um equipamento de-gnélise para amostras de granulometria muito inferior & das amestra
em estudo, foram realizadas no minimo dez aquisi¢cdes para cada uma, em areas diferenteaade for
garantir representatividade da amostra global. Este nimero de aquisi¢cbes foi considerado suficiente
uma vez que a comparacgao entre cada aquisicdo mosgfraficos semelhantes.
[11.2.2. DRX

As analises de DXR foram realizadas nos Laboratérios ReQarR@TUNL a 6 de Marco de 2019.
C2A dziAf AT I R2 dz¥Y RAFTNI OlsYSGiINR aAyAacCtfSEu LL O2YS
uma fonte de raios X de cob (Cu) a 30kV e 15 mA. Os graficos de difraccdo foram obtidos num
intervalo de varrimententre 3-74°H ° 02 Y dzYl @St 2 OA R¥ninSe cotrStam@nhdNR Y Sy
de passale 0,02. A identificagdo dos compostos foi realizada conilimusta Doutoraleresa Freire.
[1.2.3. EIVTHRTA

Estas andlises foram conduzidas no Departamento de ConservacdamarBeist FGUNL no dia 11
de Abril e 15 de Julho de 2019. Foi utilizadoandheld Agilent Exoscan 438Quipado com uma fonte
wire-wound, difractor de ZSe, interferémetro Michelson e um detector DT@S espectros foram
obtidos em modo debsorvancigsendo o elemento de reflexdo interna um cristal de diamante) com
32 varrimentos entre 4000 e 650 ¢re 8 cm' de resolucéo espectral. Os resultados foranalisados e
normalizados utilizando software gratuito ©Spectragryph, versédo 1.2.11. Este programani& a
normalizacdo dos dados para comparacao entre analises.
[1.2.4. TG, dTG e CDV

Estas analises foram realizadas no Departament&igenharia Civil da FONL entre 3 e 11 de
Abril de 2019. As analises de TG/dTG e DSC foram realizadas simultareatifizabhdo um analisador
térmico STA 449 F3 Jupiter® comercializado pela Nietzch. Cerca de 20 mg de amostra foram colocadas
no equipameto e aquecidos a velocidade linear de 10 Kinidesde a temperatura ambiente até
1000C.
1.2.5. MEVEDS, ES

Estas mdlises foram realizadas no MicroLab do Instituto Superior Técnico da UL no dia 09 de
Setembro de 2019. As amostras de superficie fractoram cobertas com um filme de ougmaladio
em vacuo utilizando o equipamento Q150T ES comercializado pelo Quortnolbgges para garantir
a condutividade da amostra. Para analise das amostras foi utilizado um Microscopio Electrénico de
Varrimento (MEV)modelo S2400 comercializado pela Hitachi. Este equipamento apresenta uma
resolucéo de 4 nm (25kV, WD =5 mm), vatagle aceleracdo 0,325kV eampliacdox20- x300.000.
As imagens forammecolhidas nomodo de Electrbes Secundarios (HS)ram ainda imrmacdo por
espectroscopiale Raios X por Dispersdo em Energia (EDS), (por acoplamento do detector Quantax 2.0
comercalizado pela ©Bruker).

Os resultados recolhidos foram analisados cosoftware Esprit 1.9 da ©Bruker.
[11.2.6 Ensaio fisicexpedito

Neste ensaio amostras recolhidas dos provetes sobre tijolo foram colocadas dentro de um recipiente
com 1 cm de altura dégua durante 30 segundos. O seu comportamento foi avaliado visualmente.
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Anexo V¢ Resultados

Tabela IV: Resumo desultados obtidos com as técnicas analiticas.
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IV.1. Amostras AlI100 e A100

Descricao: AI100¢ Anidrite Il, antes daidratacao.
A100¢ Anidrite Il, apos a hidratacgao.
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—_ T{°C)
2 4000 0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
L 00 = -
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-0,5 e s s
® 3000 ‘-
R -1,0
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@ o ’ B ESRS BEES Coles FEEl
E 2000 KaS i KgST -2,0 "‘.‘
(Ca) ! ¥ 25 -
a \ — Vol
] a K Sr | _ A
1000 pC K.Fe | 9 30 8 EE
\ | ‘ KgFe ’l 3,5 R Eecanpas
0 : L C A 4,0 |
0 2 4 6 8 10 12 14 16 -5 3
KeV 5,0 AI100 - A100
-5,5

Fig.lll Andlise da amostra A100 pofHRXED; Comparac¢éo de resultados TG obtidos para as amostras Al0O e

A100.
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Fig.IVResultados de TG, dTG e TG, CDV das amostras Al100 e A100.
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Fig.VIIEspectro EIVHRTA damostra A100.

Legenda: A anidrite, G gesso, D dolomReutilo, Q quartzo
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Fig.IXAnalises MENEDS da amostra A100 emeas com diferente morfologia

Nota: Observanrse particulas caracteristicas de anidrite compactas edicencgdo preferencial.
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IV.2. Amostra GI100 e G100

Descricao: GI100¢ Sulfato de calcio hentiidratado, antes da hidratagéo.
G100¢ Gesso, apos hidratéo do sulfato de calcio heihidratado.
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Fig.XAndlise da amostra G100 potHRXED; Comparacdo de resultados TG obtidos para as amostras GI100 e

G100.
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Fig.XIResultados de TG, dTG e TG, CDV dastaas GI100 e G100.
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Fig.XlllAnalises MENEDS da amostra G100,

Nota: Observanse particulas aciculares caracteidas do gesso hidratado e, possivelmente uma particula de
dolomite (presenca de Mg).
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Fig.XVIEspectro B/ TFRTA da amostra G100.

Legenda: A anidriteB bassanite, C calcite dolomite,G gesso.
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IV.3. Amostra RMI e RM

Descricao: RMI¢ Argamassa de terra, antes da adi¢do de agua

RM¢ Argamassa de terra, apos a secagem.
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Fig.XVIlIAnalise da amostra RM porRRXED; Comparacao de resultados TG obtidos para as amostras RMI e RM.
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Fig.XVIlIResultados de TG, dTG e TG, CDV das amostras RMI e RM.
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Fig.XXIlEEspectros comparativos EIVRFA da amostra RM, Palha e Areia provenientes da mistura de argamassa.
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IV.4. Amostras RM_A5 eNR A10

RM_A5¢ Argamassa de terra aditivada a 5% com anidrite I, apés a hidratacao.

RM_A1Q; Argamassa de terra aditida a 10% com anidrite I, ap6s a hidratacao.
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Fig. XXIVAnalise das amostras RM_A5 e RM_A10 paRKED.
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Fig.XXWResultados de TG, dTG e TG, CDV das amostras RM_A5 e RM_A10.
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Fig. XXVIEspectro EIVHRTA da amostra RM_A5.
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Fig. XXVIEspectro EIVHARTA da amostra RM_A10.
Legenda:A anidrite, CAU caulinite) dolomite, H hematite, ilite, Q quartzo.
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IV.5 Amostra RM_A20

Descricao: RM_A20c Argamassa de terra aditivada a 20% com anidrite 1l, apds a hidratagéo.
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Fig.XXVIIAnalise da amostra RM_Apor i-FRXED.
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Fig.XXIXResultados de TG, dTG e TG, CDV da amostra RMC&8paracdo dos resultados de TG das amostras
RM, A100 e RM_A20; Comparacao dos resultados de TG das amostras RM, RM_A5, RM_A10, RM_A20 e RM_G20.

Nota: Observase quea curva obtida para a raostra estabilizadaé a perfeita sobreposi¢cdo dos produtos
individuais com excepcdo daeaccaoverificadaa partir dos 908C. Observese ainda que haumento da
velocidade da reaccdo a FMcom aumento da % de estlidAnte & base dsulfato de calcio.
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SE MAG: 1500 x HV: 20.0 kV
Fig.XXXmagens obtidas por MEKS da amostra RM_A20 campliacdox300, x500 e x1500

Nota: E possivel observardispersdo dos constituintes e nfirmacao de presa/redde cristaispela anidrite I1.
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Fig.XXXRAnalises MENEDS da amostra RM_A@6 dua areas com morfologia distinta
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Fig.XXXIDifractograma da amostra RM20 onde estdo identificados os picos de maior intensidade do
quartzo e da anidrite.

Legenda: A anidrite, CAU caulinite, D dolomite, G gesso, | ilite, Q quartzo.
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Fig.XXXIlIEspectro EIVHRTA da amostra RM_A20.

 CAU913

~ CAU/Q798

— _CAU/A/Q 673

Q775

~1757

650

LegendaA anidrite, CAU cauliniteD dolomite, H hematite, ilite, Q quartzo.
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IV.6 Amostra RM_G20
Descricao: RM_G20; Argamassa de terra aditivada a 20% com gesso (hidratado do sulfato de

célcio), apés aidratacao.
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Fig.XXXNAnalise da amostra RM_G20 peFRXED.
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Fig.XXX\Resultados de TG, dTG e DBV das amostras RM_G20; Comparacao dos resultados de TG das
amostras RM_A20 e RM_G20.
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SE MAG: 400 x HV: 20.0 kV

Fig.XXXVImagens obtidas por MEES da amostra RM_G20 campliacdax80, x400 e x1000.
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