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Abstract
E——

The exposure of concrete to high temperatures, such as in a fire, leads to physical and chemical changes, which may cause deterioration of
mechanical properties, cracking and spalling. This paper presents a critical review of microstructural changes in concrete exposed to high tem-
perature. The transformations developed in the cement paste, aggregates and interfacial transition zone were studied, as well as the experimental
techniques of microanalysis presented in recent related researches. Lastly, a critical analysis of experimental results from literature was per-
formed. It was verified that microstructural changes are related to concrete properties and the heating process. The experimental techniques has
a potential use for assessment of thermally damaged concrete, however, these techniques must be applied simultaneously and specific methods
must be established.
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Resumo
[

A exposicao a altas temperaturas, como as de um incéndio, promove alteragdes fisicas e quimicas no concreto, provocando deterioragéo das
propriedades mecanicas nas estruturas, fissuragdo e desplacamento. O presente trabalho consiste em uma revisao critica das alteragdes microes-
truturais que incidem no concreto submetido a altas temperaturas. As transformagées desenvolvidas na pasta de cimento hidratada, nos agregados
e na zona de transicédo foram estudadas, bem como as técnicas experimentais de microanalise utilizadas em recentes pesquisas desenvolvidas na
area. Por fim, uma analise critica dos resultados de estudos experimentais apresentados pela literatura foi realizada. Verifica-se que as alteragbes
da microestrutura estao relacionadas com as caracteristicas constitutivas do concreto e com processo do aquecimento. Constata-se a potencialida-
de das técnicas microestruturais para as etapas de na inspegao e recuperagao de estruturas incendiadas, entretanto verifica-se a necessidade de
combinagéao de técnicas e o estabelecimento de métodos padronizados.
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Microstructure of concrete subjected to elevated temperatures: physico-chemical changes

and analysis techniques

1. Introducgao

EE

O concreto, quando exposto a altas temperaturas, pode apresen-
tar um bom comportamento, devido as suas caracteristicas de
incombustibilidade e baixa difusividade térmica. Tovey e Crook
[1], em uma investigacdo que englobou mais de cem estruturas
de concreto danificadas por incéndio, concluiram que a maioria
dessas edificagdes apresentaram um bom desempenho e que, na
maioria delas, foi possivel executar o reparo e o retorno ao desem-
penho inicial de servico.

A exposicao a altas temperaturas promove alteragdes nas proprie-
dades fisicas e quimicas do concreto, resultando na redugdo das
propriedades mecanicas, como a resisténcia a compressao e mo-
dulo de elasticidade, fissuras, desplacamento e fluéncia transiente
[2-5], comprometendo a capacidade resisistente dos elementos e
a estabilidade global do sistema estrutural. A deterioragéo dessas
propriedades esta diretamente ligada a fatores relacionados ao ma-
terial (tipo de agregado e de cimento, relagdo agua/cimento, adicdes
e fibras) e ao ambiente (tempo de exposicéo, taxa de aquecimento,
carga aplicada e umidade) [4-6]. A andlise dessa degradacao, e a
avaliagdo das propriedades residuais da armadura, auxilia no diag-
néstico da estrutura e na definicdo de uma estratégia de terapia,
seja o reparo, reforgo ou até mesmo a demoligao [7, 8].

A resisténcia residual do concreto pos-incéndio esta atrelada ao
perfil de aquecimento. Em condig¢des reais de aplicagdo, nem to-
das as faces de elemento estrutural estardo submetidas a agao do
calor [9], por estarem, geralmente, inseridas em paredes ou face-
adas por outros elementos estruturais. Esse fato, somado a baixa
condutividade térmica do concreto, induz a gradientes térmicos
entre sucessivas camadas da segdo, promovendo transformagodes
diferenciais no elemento [8, 10]. Desse modo, ensaios de resistén-
cia a compressao em corpos de prova extraidos de uma estrutura
incendiada devem ser utilizados com cuidado para o diagnostico,
uma vez que podem nao ser representativos, visto a heteroge-
neidade da distribuicdo de temperaturas na segao transversal [9,
11, 12] e, consequentemente, das transformagdes promovidas nas
caracteristicas mecéanicas do concreto.

As alteragbes nas propriedades do concreto exposto a altas tempe-
raturas estdo relacionadas com as alteragbes na microestrutura do
material [6]. Assim, a resisténcia residual do material pode ser iden-
tificada por meio de procedimentos experimentais que identifiquem
essas alteragdes fisicas, quimicas e mineraldgicas. Técnicas como
a microscopia eletronica por varredura, difracéo de raios X, analise
termogravimétrica, porosimetria por injecdo de mercurio, colorimetria
e petrografia sdo amplamente utilizadas no estudo da degradagao do
concreto, apos exposigao a altas temperaturas [2, 8, 9, 12—-18].
Apesar da grande quantidade de estudos na area, as transforma-
¢bes na micro e nanoestrutura do concreto, que guiam o compor-
tamento macroscopico, ainda ndo estdo completamente caracte-
rizadas e difundidas [19]. No Brasil, apesar do nimero reduzido,
importantes pesquisas desse tipo foram desenvolvidas [20—-25].

O presente artigo pretende contribuir para o estudo das estruturas
de concreto exposto a altas temperaturas, mediante a realizagéo
de uma reviséo bibliografica acerca do tema, abordando aspec-
tos relativos ao efeito das altas temperaturas na microestrutura do
material (alteragdes fisico-quimicas) e técnicas microestruturais
para avaliagao do concreto degradado.

2. Efeitos das altas temperaturas

na microestrutura concreto
EE
A deterioragdo do concreto quando exposto a altas temperaturas
é atribuida a trés fatores: alteragdes fisico-quimicas na pasta de
cimento, nos agregados e a incompabilitade térmica entre ambos.
Fatores ligados ao incéndio, como temperatura e taxa de aque-
cimento, e condi¢cbes dos elementos estruturais, como a carga
aplicada e a umidade, também influenciam na deterioragdo do
material [5]. Portanto, é importante discutir os efeitos das altas
temperaturas no concreto, focando as alteragdes da microestru-
tura dos agregados, da pasta de cimento hidratada e da zona de
transigao. Serdo abordadas as transformagdes sucedidas até a
temperatura de 1200 °C, quando o concreto comega a derreter
[5]. Ressalta-se que, num incéndio, patamares de temperatatura
acima de 900 °C podem ser atingidos, porém, apenas nas cama-
das superficiais de elementos estruturais, estando a temperatura
interna relativamente baixa.[11].

2.1 Efeito das altas temperaturas nos agregados

A natureza e a microestrutura do agregado afetam a estabilida-
de e a condutividade térmica do concreto, alterando a resistén-
cia residual e os mecanismos de transporte de fluidos [6, 25-27].
Quando expostos a altas temperaturas, alteragdes fisico-quimicas
incidem sobre os agregados, promovendo expansao, fraturas na
microestrutura cristalina do agregado e até seu derretimento em
temperaturas acima de 1000 °C. Esses efeitos estdo relacionados
com a estabilidade térmica do agregado, i.e., a suscetibilidade a
modificagdes quimicas e fisicas quando exposto a altas tempe-
raturas. Essa caracteristica, bem como a degradagéo incidente,
varia em fungao do tipo de agregado utilizado [4, 6].

Agregados silicosos e areias, que contém quartzo em sua com-
posicao, sofrem significantes tranformagdes a altas temperaturas,
sendo a mais conhecida a expansao volumétrica de 5,7% aos 573
°C, devido a transformagé&o da forma cristalina do quartzo de a em
3 [6]. Apesar dessa transformacéo ser reversivel, fissuras radiais
ao redor dos agregados podem ser verificadas, em fungdo dessa
expansao [9].

As rochas carbonaticas, como a dolomita, tornam-se instaveis em
temperaturas maiores do que 700 °C, devido a transformagéo de
carbonato de calcio (CaCO,) em 6xido de calcio (cal - CaO) e di-
oxido de carbono (CO,). Esse processo, que atinge o pico aos
800 °C e finaliza aos 898 °C, é endotérmico e tende a retardar a
evolugao da temperatura no concreto [4, 6, 27]. Nos agregados
calcarios, o fenébmeno inicia em 600 °C pela decomposigao do car-
bonato de calcio [29]. Agregados de basalto apresentam grande
estabilidade térmica e comegam a derreter a partir de tempera-
turas de 1000 °C. Durante esse processo, expandem e liberam
gases armazenados no interior da rocha [6].

2.2 Efeito das altas temperaturas na pasta
de cimento hidratada

O comportamento da pasta de cimento hidratada frente a altas
temperaturas depende de fatores como a relagdo agua/cimento, a
relagéo entre C/S (CaO/SiO, ou oxido de calcio / dioxido de silicio)
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quantidade de Ca(OH), (portlandita / CH) formada, grau de hidra-
tagédo e umidade [6, 27].

Sob altas temperaturas, o primeiro processo de degradagéo desen-
cadeado é a decomposicao da etringita, que ocorre aproximada-
mente a 80 °C [4, 13, 30]. Na sequéncia do aquecimento, a pasta
de cimento desidrata, sendo o fendbmeno associado a alteragbes
microestruturais que ocorrem no material. Inicialmente, a agua ca-
pilar (agua livre), que néo sofre influéncia das forgas de atragédo de
Van der Waals, é evaporada, seguida pela evaporagéo das aguas
lamelares e adsorvidas, devido a um processo fisico. Por ultimo,
a agua quimicamente associada aos cristais de C-S-H (silicato de
calcio hidratado) é perdida [4, 6, 29]. Essa desidratagdo do C-S-
-H é um processo fisico-quimico que promove o relaxamento das
microtensoes e é responsavel pela fluéncia transiente. Se inicia aos
100 °C e deflagra a perda de massa da pasta de cimento, junto com
o0 aumento da fissuragao e da porosidade, além de um acumulo
do vapor de agua nos poros, que contribui com o mecanismo do
desplacamento. Aos 700 °C o C-S-H se decompde em B-C,S (be-
lita), BCS (wollastonita) e agua, acarretando na retracdo da pasta
de cimento e em uma grande redugao da resisténcia. A perda de
agua associada ao C-S-H promove um incremento na porosidade,
contribuindo para a redugao de resisténcia [4, 6, 29, 30].

Os cristais de portlandita também sofrem um processo de desi-
dratagdo em temperaturas acima de 420 °C, contribuindo para a
retragdo e microfissuracao da pasta de cimento. Nesse processo,
o Ca(OH), se decompbe em CaO (6xido de calcio) e agua. Outra
alteragao incidente é a descarbonatagéo do carbonato de calcio
(CaCO,), que se decompde em CaO e CO,, a partir de temperatu-
ras maiores que 650 °C [6, 30].

As altas temperaturas também afetam os gréos de clinquer néo hi-
dratados, presentes na pasta de cimento hidratada, promovendo a
sua expanséo. Esse fendbmeno, em concomitéancia com a retragéo
na pasta promovida pelas alteragdes no C-S-H e CH, conduz a
expansdes térmicas direrenciais entre os materiais, que resultam
em microfissuras no concreto, que por sua vez, aumentam a poro-
sidade deste [32]. Em temperaturas maiores que 1200 °C, a pasta
de cimento comeca a derreter [5]

Expansao

-

Agregados

A porosidade também ¢é influenciada pelas altas temperaturas,
crescendo de modo néao linear, devido, principalmente, ao proces-
so progressivo de desidratagdo do C-S-H. Dos 20 °C até os 300
°C o aumento na porosidade € baixo, menor do que a perda de
massa ocorrida. Acima dos 300 °C essa relagdo se inverte, com
um grande aumento da porosidade, com intensificagdo das micro-
fissuras. Acima dos 900 °C, outro pico de aumento da porosidade
é verificado [6]. Nas condi¢cdes onde a pasta do cimento n&o per-
de rapidamente a umidade para o ambiente, como no interior de
segOes de concreto de grandes dimensoes, o aquecimento pode
levar ao surgimento de C-S-H ou outros cristais, dependendo da
relagéo de CaO/SiO, [4, 5].

O resfriamento, apds a exposicdo a altas temperaturas, também
promove alteragdes na pasta de cimento. Os produtos cimenti-
ceos da pasta podem se reidratar, formando novos géis ou com-
ponentes cristalinos. A cal formada também reidrata e expande,
formando novas fissuras [33].

2.3 Efeito das altas temperaturas na zona
de transicao

A interface entre agregados e pasta de cimento, geralmente de
espessura de 50 pm [34], é conhecida como o “elo fraco” do con-
creto, devido ao grande volume de vazios e fissuras na regiao,
além da presenga de C-S-H pouco cristalino e cristais secundarios
de portlandita e etringita [28].

O aquecimento do concreto leva a uma expansao térmica diferencial
entre o agregado e a matriz cimenticia. A pasta, devido a desidrata-
¢ao, sofre um intenso processo de retragdo durante o aqucimento,
ao passo que os agregados sofrem um processo de expansao (Fi-
gura 1). Isso resulta em fissuras, que surgem inicialmente na zona
de transigao, devido a sua maior fragilidade [4, 6, 9].

A fragilizagdo da zona de transicdo também pode induzir ao pro-
cesso de desplacamento do concreto a altas temperaturas, con-
forme constatado experimentalmente por Bolina [29]. A interface,
induzida pelas pressdes de vapor oriundas do interior do mate-
rial, potencializa o fenémeno [2-5], promovendo uma redugao da

Expansao brusca
devido a transformacéao
de fase dos agregados

v

Retragao

Figura 1

Pasta cimenticia

» Temperatura

Incompatibilidade térmica entre agregados e pasta de cimento hidratada (adaptado (6))
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Tabela 1

Ensaios ndo destrutivos aplicados ao concreto danificado pelo incéndio (adaptado (10))

Andlise do concreto de cobrimento

Andlise ponto a ponto de pequenos
corpos de prova

Técnicas especiais

Inspecdo com martelo

Ensaios mecdanicos
em escala reduzida

Velocidade de propagacdo
de pulso ultrassénico

Escleometria

Andlise térmica diferencial (DTA)

Eco de Impacto

Penetracdo de pino

Andlise termogravimétrica (TGA)

Tomografia Sénica

Ensaio CAPO

Andlise dilatométrica (DA)

Andlise Modal das Ondas
de Superficie (MASW)

Ensaio de fratura interna

Termoluminescéncia

Resistividade Elétrica

Porosimetria

Colorimetria

Petrografia

Andlise quimica

Tabela 2 (Parte 1)

Sumario de pesquisas que utilizaram técnicas de microandlise

Autor Tipo de T. méx x - s DTA/ x .
(referéncia) Ano amostra® €C) MEV DRX PIM TGA** COL PET Outras
Rostdsy, Weip
e Wiedemann 1980 Lab. 900 - - X - - - -
[41]
Piasta, Sawicz Espectroscopia
e Rudzinski | 1984 Lab. 800 - X X X - - -SP P
infravermelha
[42]
Chan, Peng e
Chan [43] 1996 Lab. 1200 - - X - - - -
Saad et al. [44] 1996 Lab. 600 - X - - - - -
Lin,Line
Powers- 1996 Lab. 900 X - - - - - -
Couche [45]
Luo, Sun e
Chan [46] 2000 Lab. 800 - - X - - - -
Short, Purkiss e
Guise [47] 2001 Lab. 700 - - - - X - -
Poon et al. [48] 2001 Lab. 800 - - X - - - -
Heoo, Agarwal
e Agarwal [18] 2002 Lab. 1000 X X - X - - -
Castellote Difragdo
et al. [30] 2004 Lab. 620 N - A 2 - - de néutrons
Alarcon-Ruiz
of al. [49] 2005 Lab. 800 - - - X - - -
Georgali e
Tsakiridis [2] | 200° Est. - - - - - - 2 -
Lima [20] 2005 Lab. 900 X X - X - - Dilatometria
Wang, Wu e
Wang [50] 2005 Lab. 500 X - - - - - -
Wendt [51] 2006 Lab. 900 - - - - X - -
Peng e Huang | - 5508 Lab. 800 X X X - - _ -
[17]
* Lab. = Amostra confecionada em laboratério; Est. = Amostra retirada de elemento estrutural
** MEV = Microscopia Eletrénica de Varredura; DRX = Difragdo de Raios X; PIM = Porosimetria por Intrus&o de Mercdrio;
DTA = Andllise Térmica Diferencial; TGA = Termogravimetria; COL = Colorimetria e PET = Petrografia
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secgao transversal dos elementos e diminuindo a capacidade resis-
tente, que ocorre nos instantes iniciais de exposi¢ao, quando inicia
o desplacamento [29].

3. Avaliagao do concreto apds exposicao
a altas temperaturas

Um dos anseios da engenharia de seguranga contra incéndio é
avaliar a seguranga da estrutura submetida a um incéndio, ob-
jetivando definir a estratégia de terapia [7]. Nesse sentido, uma
inspecao cuidadosa é imprescindivel para o correto diagndstico
da estrutura afetada. No caso de estruturas de concreto armado,
a inspecao deve englobar aspectos relativos ao concreto, objeto
deste texto, e a armadura. Diversas técnicas, destrutivas e néo
destrutivas, podem ser empregadas na avaliagdo pos-incéndio.

Tabela 2 (Parte 2)

Uma sintese das técnicas aplicadas ao concreto, escopo do pre-
sente estudo, é apresentada na Tabela 1 [7, 10].

Um importante fator na verificagéo da resisténcia residual do ele-
mento & o gradiente térmico entre sucessivas camadas da secao
do material, formados devido a baixa condutividade térmica do
concreto [9, 10]. Esse fator, somado a heterogeneidade do mate-
rial, torna complexo o processo de avaliagdo das estruturas apds
exposicao a altas temperaturas [8].

Essa complexidade também influencia no desempenho dos ensaios
aplicados na inspegdo da estrutura. O ensaio de resisténcia a com-
pressao, método mais usual e direto para atestar a resisténcia do
concreto in situ, fornece poucas informagdes quanto a resisténcia
residual do material, visto a variagédo de dano ao longo da profun-
didade da amostra [7, 11, 12]. Annerel e Taerwe [9] ressaltam que
esses ensaios, quando aplicados a amostras oriundas de estruturas

Sumario de pesquisas que utilizaram técnicas de microandlise

Autor Tipo de T. méx - - -, DTA/ s -
(referéncia) Ano amostra® Q) MEV DRX PIM TGA* COoL PET Outras
Biolzi,
Cattaneo e 2008 Lab. 750 X - X - - - -
Rosati [52]
Annerel e 2009 Lab. 550 X _ _ _ X B Microscopia de
Taerwe [9] fluorescéncia
Arioz [36] 2009 Lab. 1200 X - - - - - -
Fall e Samb |~ 5509 Lab. 600 | X - X X - - Absorgoo
[53] capilar
Sousa [23] 2009 Lab. 600 X - - - - - -
Menéndez e
Vega [54] 2009 Est. - X X - X - - -
Annerel e
Taerwe [14] 2011 Lab. 100 - - - - X - -
Britez [25] 2011 Est. - - - X - - -
Ruschel [39] 2011 Est. - - - - - - -
Ibrahim, Hamid
¢ Taha [55] 2012 Lab. 700 X X - X - - BET
Hager [8] 2013 Lab. 800 - - - X X - -
Akca e
Zihnioglu [56] 2013 Lab. 900 X - X X - - -
Heap et al.
[57] 2013 Lab. 1000 X X - X - - -
Heikal et al.
[58] 2013 Lab. 800 X X - - - - -
ZhangYee | oq3 Lab. 1000 X X - - - - Absorgdo de
Koenders [15] nitrogénio
Kim, Yun e Park Microtomografia
[37] 2013 Lab. 1000 X X - - - - 3D
Caré, Hagere | 514 Lab 1000 | - - - - X - -
Perlot [16] '
Lim e Mondal 2014 Lab. 1000 X X _ X _ _ M|croscoAp|q de
[19] forga atémica
Wang et al. [38] 2014 Lab. 800 X X X X - - -
* Lab. = Amostra confecionada em laboratério; Est. = Amostra retirada de elemento estrutural
** MEV = Microscopia Eletrénica de Varredura; DRX = Difracdo de Raios X; PIM = Porosimetria por InfrusGo de Mercdrio;
DTA = Andlise Térmica Diferencial; TGA = Termogravimetria; COL = Colorimetria e PET = Petrografia
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Figura 2
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Micrografia da zona de transicdo de concreto convencional submetido a 550 °C (adaptado (9)

submetidas a altas temperaturas, ndo sao representativos. Desse
modo, as técnicas que permitem quantificar as alteragdes fisicas,
quimicas e mineraldgicas, bem como a temperatura alcangada no
elemento estrutural, sdo mais eficientes [6, 9]. Ressalta-se que es-
sas técnicas podem e devem ser aplicadas em conjunto com os
outros ensaios, incluindo resisténcia & compresséo. Quanto maior a
quantidade de técnicas utilizadas na caracterizagéo da integridade
do concreto, maior a preciséo do diagnodsitco e mais eficiente e eco-
ndémica sera a terapia da estrutura incendiada.

Na Tabela 2 é apresentado um sumario das pesquisas que utili-
zaram as técnicas microestruturais para a caracterizagao do dano
do concreto submetido a altas temperaturas. Verifica-se uma pre-
dominancia de ensaios laboratoriais, sendo poucos os casos de
aplicagcdo das técnicas em elementos e estruturas sinistradas.
Também sao verificadas quatro principais técnicas: microscopia
eletrénica de varredura (MEV), difracdo de raios X (DRX), po-
rosimetria por intrusdo de mercurio (PIM) e as analises térmicas
(DTA/TGA). Ressalta-se que a maior parte das pesquisas realiza
multiplos métodos de analise experimental.

3.1 Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia eletronica de varredura (MEV) fornece informagées
quanto a morfologia do material, com um aumento usual de 10.000
vezes e uma resolucéo de 2 a 5 nm. Destaca-se a possibilidade
de uma grande profundidade de foco, formando uma imagem com
aparéncia tridimensional, tendo a possibilidade de combinagéo com
uma microanalise quimica [35]. Handoo, Agarwal e Agarwal [18] uti-
lizaram a técnica em concretos convencionais com agregado silico-
S0 e resisténcia a compressao de 47 MPa sob temperaturas de até
1000 °C, o que permitiu identificar que as alteragcdes morfologicas
comegaram aos 300 °C e se intensificaram aos 600 °C, apresentan-
do grandes deformacdes nos cristais de portlandita e no silicato de
célcio hidratado, além da presenca de vazios e fissuras.

Esse acréscimo de vazios também foi constatado no programa
experimental de Peng e Huang [17], que investigaram mudancgas
na microestrutura de concretos com resisténcia a compressao de
40 MPa, 70 MPa e 110 MPa, aquecidos de 400 °C até 800 °C,

o Concreto a temperatura ambiente

0 Concreto a 1200 °C

Legenda: CSH = silicato de cdlcio hidratado; CH = hidréxido de cdicio; CaO = dxido de cdlcio: Pores = poros.

Figura 3

Alteracoes em concreto exposto a 1200 °C (adaptado (36))
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durante até 8 horas. Os autores identificaram um grande aumento
de porosidade aos 600 °C, causado, principalmente, devido a for-
magcédo de microfissuras, uma das principais causas da redugao de
resisténcia do concreto.

Annerel e Taerwe [9] avaliaram a microestrutura da zona de tran-
sicao de concretos convencionais, com agregado silicoso, relagéo
alc=0,47 e resisténcia a compressao de 52,8 MPa, expostos a
temperaturas de 350 °C e 550 °C. As micrografias sdo apresen-
tadas na Figura 2. Observou-se que, a temperatura ambiente, a
zona de transi¢ao apresentou uma matriz intacta, constituida por
etringita, portlandita e silicato de calcio hidratado. Ainda foi possi-
vel notar que os cristais de etringita e portlandita desapareceram
aos 350 °C e aos 550 °C, respectivamente. Os autores ressaltam
que o processo de desidratagéo da etringita ja iniciou aos 70 °C e
que isso nao foi visualizado, pois ndo houve a obtengdo de micro-
grafias em temperaturas inferiores a 350 °C.

As micrografias obtidas no programa experimental de Arioz [36]
permitiram identificar microfissuras, vazios e deterioragdo parcial
de CH e do C-S-H em concretos com agregado calcario e resis-
téncia a compresséao de 76,6 MPa, submetidos a 800 °C. O autor
ainda analisou amostras submetidas a uma temperatura de 1200
°C, completamente deterioradas (Figura 3).

Kim, Yun e Park [37] estudaram o comportamento de argamassas
com relagéo a/c de 0,5, submetidas a elevadas temperaturas. Nas
micrografias obtidas, os autores apontaram que, aos 500 °C, os cris-
tais hexagonais do CH comegaram a se deformar e, aos 700 °C, se
decompuseram completamente, assim como o C-S-H. Ja Zhang, Ye
e Koenders [15], que também investigaram o comportamento de pas-
tas de cimento com relag&o a/c de 0,5, visualizaram nas micrografias
que, até os 400 °C, as alteragdes na pasta sdo minimas e, a partir
dos 500 °C e até os 1000 °C, fissuras comegam aparecer na regido,
juntamente com poros, interconectados pelas fissuras deflagradas.

Legenda: CSH = silicato de cdicio hidratado; CH = hidréxido de cdlcio; C = particulas de cimento ndo hidratadas;
M = particulas fissuradas

Figura 4

Micrografias de pastas de cimento em temperaturas ambiente (a), a 300 °C (), 500 °C (c) e 900 °C (d)

(adaptado (19))
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Difratogramas da pasta de cimento aquecida
até 800 °C (adaptado (17))

A degradagdo dos compostos cimenticios também foi observada
por Wang et al. [38], que estudaram pastas de cimento com resis-
téncia a compressao de 42 MPa e relagao a/c de 0,4, aquecidas a
400 °C, 600 °C e 800 °C. Aos 400 °C os autores apontaram que a
portlandita e o silicato de calcio hidratado estavam em boas con-
digdes. Aos 800 °C os produtos de hidratagao se decompuseram
completamente, produzindo vazios e fissuras.

Ja Lim e Mondal [19] pesquisaram a micro e a nanoestrutura de
pastas de cimento com relagdo a/c de 0,35, aquecidas até 1000
°C. As micrografias estdo apresentadas na Figura 4. Observa-se
que, em temperatura ambiente, os cristais de portlandita e C-S-H
permaneceram intactos. Aos 300 °C ocorreu o comego da degra-
dacao desses solidos, além do surgimento de particulas de cimen-
to ndo hidratadas. Na interface delas, microfissuras apareceram
aos 500 °C e se intensificaram aos 700 °C e 900 °C, incrementan-
do a porosidade da pasta.

No Brasil, a MEV foi utilizada por Lima [20] e Sousa [23]. O primei-
ro estudou concretos de alta resisténcia com agregados basaltico
e granitico e relagédo a/c de 0,3, aquecidos de 200 °C a 900 °C.
As principais alteragbes visualizadas foram o aspecto rugoso e a
interconectividade de fissuras, em temperaturas de 600 °C e 900
°C. Sousa [23] estudou concretos convencionais com agregados
de origem calcaria e gnaissica, relagéo a/c de 0,5 e resisténcia a
compressao de 35 MPa, submetidos a 100 °C, 300 °C e 600 °C,
observando um aumento do nimero de poros e de microfissuras
a partir dos 300 °C. Aos 600 °C o autor identificou a presenga de
areas sinterizadas, fissuras e pequenos cristais de etringita, possi-
velmente formadas apos o resfriamento das amostras.

3.2 Difragéo de raios X (DRX)

A analise de difragao de raios X permite a identificacdo das fases
cristalinas de um material, fornecendo informagdes sobre a es-
trutura, composigéo e o estado da amostra. A técnica consiste na
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Figura 7

Difratogramas da pasta de cimento aquecida
a diferentes temperaturas (adaptado (37))
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Difratogramas da pasta de cimento aquecidas
até 800 °C (adaptado (38))
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Difratogramas da pasta de cimento apds
exposicdo a altas tfemperaturas (adaptado (19))

incidéncia de um feixe de raios X na amostra analisada, que inte-
rage, por meio de seus atomos, com este feixe, originando o fené-
meno da difragdo [35]. Os raios difratados sdo captados e proces-
sados pelo equipamento, sendo o resultado plotado em um grafico
de intensidade de radiagéo difratada por angulo de difragéo [20].
Handoo, Agarwal e Agarwal [18] abordaram o comportamento de con-
cretos convencionais com agregado silicoso e resisténcia a compres-
sao de 47 MPa, aquecidos até 1000 °C, mediante utilizagao do DRX.
Os difratogramas obtidos mostraram uma redugéo gradual do Ca(OH),
a partir dos 400 °C, até a completa extingéo aos 800 °C (Figura 5). Ja
Peng e Huang [17] obtiveram difratogramas das suas amostras e veri-
ficaram (Figura 6) que os picos de intensidade referentes ao hidréxido
de célcio e o carbonato de célcio comegaram a diminuir aos 500 °C,
indicando a sua decomposic&o. Ja o silicato de célcio hidratado come-
gou a se decompor aos 600 °C, mesmo patamar onde foi observada
uma intensa presenga de poros, mediante MEV.

Nos difratogramas obtidos por Kim, Yun e Park [37], a principal
transformagéo é a do CH, que comegou a ser reduzido aos 400
°C e desapareceu aos 1000 °C (Figura 7). Esse fendmeno esta de
acordo com as transformagdes observadas nas micrografias. Nas
amostras de pasta de cimento com resisténcia a compressao de
42 MPa e relagao a/c de 0,4, analisadas por Wang et al. [38], con-
forme detalha a Figura 8, houve reducéo dos picos de portlandita
e de C-S-H a partir de 600 °C.

Nas analises das pastas de cimento com relagdo a/c de 0,35 de
Lim e Mondal [19] (Figura 9), verifica-se que, até os 300 °C, nao fo-
ram visiveis alteragdes nos picos de intensidade dos produtos de
hidratacdo. A partir dos 500 °C, foi verificado o desaparecimento
do pico referente ao C-S-H, acompanhado do surgimento de um
pico de 3-C,S. Aos 500 °C houve uma diminui¢&o nos picos do CH
e o surgimento de picos de CaO. Os autores citam o surgimento
e desaparecimento do CaCO,, oriundo da reagdo do CaO com o
CO, presente no forno, aos 700 °C e 900 °C, respectivamente.
No Brasil, a utilizacdo de DRX na analise de concretos pds expo-
sicdo a altas temperaturas foi utilizada por Lima [20] e Ruschel
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Figura 10

Porosidade total da pasta de cimento
(adaptado (15))
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[39]. Nos difratogramas obtidos por Lima [20] é possivel verificar
que a etringita esteve estavel até os 200 °C e a portlandita até os
400 °C, quando comecou a se transformar em éxido de calcio até
o desaparecimento, aos 900 °C. Essa estabilidade da etringita foi
constatada em outros programas experimentais, visto que esse
produto comega a desidratar aos 70 °C. O autor ressalta que essa
presencga pode ser relacionada com uma possivel estabilidade do
material no interior da amostra coletada ou resultado de um pro-
cesso de reidratagdo do concreto. Ruschel [39] aplicou a difragdo
de raios X na inspecdo de uma estrutura sinistrada, e observou,
em amostras oriundas de diversos pilares afetados pelo fogo, re-
dugao dos picos de portlandita, principalmente no topo dos ele-
mentos estruturais, onde houve acumulo de gases quentes e, por
consequéncia, uma maior degradagao do concreto.

3.3 Porosimetria por intrusdo de mercurio (PIM)

A porosimetria por intrusao de mercurio (PIM) tem como principio a
imposicao de um fluido ndo molhante, nesse caso o mercurio, que
seja capaz de penetrar nos poros do material, sendo que a pressao
e o volume de fluido penetrado sdo utilizados no calculo do volume
de poros. O tamanho dos poros, que pode ser mensurado, varia de
0,001 pm até 1000 um, dependendo da pressao utilizada [32].

Peng e Huang [17] verificaram um aumento da porosidade para as
3 amostras de concreto de resisténcia a compressao de 40 MPa,
70 MPa e 110 MPa, aquecidas a 600 °C. O resultado corroborou
com o observado nas micrografias dos autores. Para Zhang, Ye e
Koenders [15], que investigaram o comportamento de pastas de
cimento com relagdo a/c de 0,5, a porosidade total obtida via PIM
aumentou com o acréscimo de temperatura. A Figura 10 mostra
que o aumento da porosidade total foi maior apés 400 °C, patamar
no qual ocorreu a desidratagao da portlandita.

Esse aumento elevado da porosidade apés 400 °C também foi
observado por Wang et al. [38], que estudaram pastas de cimento
com resisténcia a compressdo de 42 MPa e relagédo a/c de 0,4,
aquecidas a 400 °C e 800 °C. Os autores apontaram que, na tem-
peratura ambiente, a porosidade total era de 26,9 %. Aos 400 °C
esse valor foi para 29,8 %, e, aos 800 °C, para 45,5 %, o que expli-
ca o decréscimo de resisténcia acentuado neste patamar.

3.4 Outras técnicas experimentais

Apesar das técnicas relatadas serem utilizadas com predominancia
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na caracterizagao da microestrutura do concreto submetido a altas
temperaturas, outras importantes ferramentas para a andlise do ma-
terial degradado podem ser feitas, como a da analise térmica dife-
rencial (DTA) e termogravimétrica (TGA). Nesse tipo de andlise, uma
amostra do concreto é aquecida em um forno, com uma amostra iner-
te similar. Durante o aquecimento as alteragbes na massa da amostra
sdo monitoradas, de modo a identificar a presenga dos componentes
do material [7].

Handoo, Agarwal e Agarwal [18] aplicaram essas analises térmicas
na avaliagao de concretos convencionais de resisténcia a compres-
sdo de 47 MPa, aquecidos até 1000 °C. Os autores verificaram uma
reducdo na quantidade de portlandita a partir dos 300 °C, sendo nula
aos 800 °C. No Brasil, Lima [20] realizou ensaios dessa natureza em
pastas de cimento e verificou a decomposic¢ao da etringita aos 50 °C,
a desidratagdo da portlandita aos 500 °C e aos 800 °C, redugdo do
dioxido de carbono, oriundo da desidratagdo do carbonato de calcio.
Visto que o aquecimento promove alteragdes na coloragao do con-
creto, alguns autores utilizaram técnicas focadas na colorimetria.
Annerel e Taerwe [14] utilizaram espectrofotometria e um scanner
de mesa para a analise, observando transformagdes da cor da
pasta de cimento de cinza para vermelho (300 — 600 °C), cinza
esbranquigado (600 — 900 °C) e castanho (900 — 1000 °C). Hager
[8] também utilizou scanner de mesa para a analise das transfor-
magdes na cor do material. Na Figura 11 podem ser observadas
algumas das imagens obtidas pelo autor, que ressalta que essas
alteragbes estao diretamente ligadas com alteragbes nas proprie-
dades fisicas e quimicas do agregado e da pasta.

Ja Georgali e Tsakiridis [2] utilizaram microscopia ética na analise
de concretos de uma estrutura submetida a um incéndio real. Nas
amostras superficiais do elemento estrutural foi observada a ausén-
cia dos cristais de portlandita, visualizados no interior do elemento,
e a transformacao dos agregados carbonaticos em CaO, indicando
que a temperatura alcangou 900 °C na face exposta do elemento.

3.5 Discussao

Dos trabalhos compilados, verifica-se que as técnicas estudadas
apresentam grande potencialidade na identificagéo das alteragdes
fisicas, quimicas e mineralégicas do concreto submetido a altas
temperaturas. De maneira geral, as técnicas séo convergentes en-
tre si, e permitem confirmar as principais transformagdes conheci-
das no concreto aquecido. Entretanto, alguns aspectos devem ser
observados na utilizagcao dessas técnicas experimentais.
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O primeiro aspecto a ser apontado é a natureza da amostra dos
programas estudados. Dos 35 trabalhos compilados na Tabela 2
somente 4 estudaram o comportamento de concretos oriundos de
elementos estruturais de escala real. Essa diferenca é significativa,
principalmente em termos dos gradientes térmicos desenvolvidos,
que variam substancialmente em fungao das dimensdes do corpo de
prova e do elemento estrutural. Essa variabilidade também é afetada
pelo método de aquecimento da amostra, seja laboratorial (taxa de
aquecimento, curva, faces aquecidas, entre outros) ou real (incéndio).
Ainda em relagdo a amostra, os programas experimentais estuda-
dos ndo apresentam detalhes especificos sobre a sua preparagao,
nem indicaram se alguma norma foi seguida. Por exemplo, a amos-
tra utilizada na anadlise de difratometria de raios X é em forma de
po6 e o método de moagem néo foi apresentada nos trabalhos com-
pilados. Esses procedimentos devem ser padronizados e normas
devem ser seguidas, para uma maior confiabilidade nos resultados.
Da mesma forma, o processo de coleta da amostra, no caso de
uma estrutura incendiada, também deve ser normatizado. Por
exemplo, uma das opgdes para a obtengdo das amostras € a ex-
tracdo de testemunhos, via serra diamantada. Esse processo pode
introduzir efeitos deletérios no testemunho [40], como fissuras
adicionais, que podem influenciar nos resultados da microscopia
eletrénica de varredura e porosimetria por intrusdo de mercurio.
Outro aspecto a ser ressaltado € que, apesar do conhecimento
das principais alteragdes incididas e dos respectivos patamares
de temperatura [19], uma relagao direta entre micro e macro ainda
néo foi completamente estabelecida, devido a complexidade dos
fendbmenos envolvidos, a variabilidade e variedade dos concretos
estudados, bem como a natureza dispersa e isolada dos ensaios
em altas temperaturas [6].

De qualquer forma, os métodos experimentais microestruturais
apresentam-se como uma importante ferramenta no diagnoéstico
de estruturas incendiadas e os trabalhos futuros devem focar no
estabelecimento de métodos e procedimentos normativos, com
fins de aplicagdo em casos reais de incéndio, bem como na obten-
¢ao das relagdes entre microestrutura e propriedades do concreto.

4. Conclusao

EE

Neste trabalho foi realizada uma revisédo das técnicas de anali-
se na microestrutura do concreto submetido a altas temperatu-
ras. Verificou-se que a degradagao do material esta diretamente
ligada com as caracteristicas do concreto e com o processo de
aquecimento. No caso dos agregados, a temperatura promove a
expansao dos mesmos, podendo levar até mesmo a mudanga de
fase, dependendo do patamar de temperatura. Na pasta de cimen-
to hidratada, a temperatura causa transformagdes quimicas nos
produtos da hidratagao, levando ao surgimento de fissuras, vazios
e uma intensa retragdo da pasta. Esses efeitos, somados a mo-
vimentacao diferencial entre a pasta e os agregados, promovem
intensa degradagéo das propriedades do concreto.

Essas alteragdes microestruturais podem ser observadas e detec-
tadas por meio de técnicas experimentais. A MEV permite obser-
var o surgimento de fissuras, vazios e alteragdes morfoldgicas nos
compostos hidratados. A DRX permite a identificagdo da degra-
dacgao dos elementos presentes no concreto, principalmente em
termos de redugado da portlandita, que pode ser utilizada como

indicador do dano e da evolugdo de temperatura num elemento
estrutural. A PIM contribui na identificagdo do aumento da porosi-
dade da pasta, sendo que esses valores podem ser diretamente
relacionados com a redugao da resisténcia mecanica a compres-
sd0 e com as demais observagdes microestruturais. Outras técni-
cas, como a colorimetria, o DTA e o DTG fornecem informacgdes
complementares, que auxiliam no diagndstico do concreto subme-
tido a altas temperaturas.

Apesar da destacada potencialidade, alguns aspectos devem ser
observados na aplicagéo destas técnicas. A maioria dos trabalhos
experimentais compilados utilizam amostras de pequena escala
aquecidas em laboratérios, que ndo contemplam as diversas vari-
aveis de uma estrutura real submetida a um incéndio. Outro fator
relevante € que ainda néo existem procedimentos padronizados,
tanto para a extragdo quanto para a preparagaéo de amostras uti-
lizadas nessas analises. Verifica-se a necessidade do estabeleci-
mento de procedimentos especificos para o caso de inspecgado de
estruturas afetadas por incéndio, detalhando o local de retirada de
amostras, a forma de obtengdo e o preparo das amostras.

A padronizagéo das técnicas na inspegao das estruturas conduzi-
ra a resultados mais confiaveis, contribuindo para o diagndstico e
a definicéo de estratégias de terapia das estruturas sinistradas. De
qualquer modo, as técnicas se apresentam como uma importante
ferramenta de diagnositico de estruturas atingidas por altas tem-
peraturas, principalmente quando aplicadas em conjunto, visto a
concordancia entre os resultados. A experiéncia obtida com a sua
aplicagao contribuird para o melhor entendimento destas técnicas
e 0 seu aprimoramento.
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